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é. ; Sommaire. — L'application des formules de Wilkinson aux compteurs à graphitage externe permet 
Ve, s d'établir que la différence de potentiel existant entre les surfaces interne et externe du compteur, ainsi 
46 que la charge par impulsion, sont en première approximation proportionnelles à la surtension. On 
(a vérifie à différentes températures les formules obtenues; on en déduit la résistance du verre : les résultats 


our obtenus concordent avec les mesures classiques de résistance. 


__ Étude théorique. — D’après la théorie de Wil- 
- kinson [1], la quantité d'électricité produite dans 
. chaque décharge d’un compteur est de la forme : 


4 D F2 À d 


… V' étant la tension appliquée entre le fil et le 
_ cylindre, Ve le seuil de Geiger et A une constante 
- pour un compteur, un remplissage et une tempé- 
4 CES donnés. 

. Nous avons déjà souligné [2] que dans le cas 
é 2 compteurs à cathode externe tout se passe comme 
s’il existait entre l’intérieur et la masse un système 
| résistance R, capacité C en parallèle (fig. 1). 

D Si l’on prend pour potentiel zéro le potentiel de 
… la surface externe du verre, la surface interne se 
d | trouve à un potentiel v lorsque le compteur fonctionne 
- sous une tension V et à un taux de comptage N 
par seconde. Nous avons ici : 


* F'=V — nv. 
4 Or ” = NqR en régime permanent 
LITERIE 
= ANR (V'— Vo). 


_ D'où l’on déduit 
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La solution + correspond à v>V — V,, ce qui 
n’a pas de sens physique. 
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Fig. 1. — Circuit équivalent à un compteur à cathode externe. 


Le développement de la solution — donne : 
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faible, comme nous le verrons plus loin. Dans ces 

conditions on obtient la formule approchée : 
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Dispositif expérimental. —— a. Compteurs uli- 
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lisés. — Les compteurs, construits sur le type 
Mac Knight et Chasson [3] (fig. 2) comportent une 
simplification consistant en la suppression du ressort 
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Fig. 2. — Schéma des compteurs utilisés. 


à l'extrémité du fil axial, dont la tension est obtenue 
par étirage du verre. 

Nous avons utilisé une méthode déjà décrite [4] 
pour définir avec précision la longueur efficace de la 
cathode. Les sections graphitées sont séparées par 
des couches d’araldite 101 (Cie Saint-Gobain) 
plus résistante que la paraffine, 

Les diamètres internes sont de 2 cm, l’épaisseur 
du verre (type « Novo ») de 1 mm. Le fil anode en 
tungstène a un diamètre de r/10° mm. La longueur 
de cathode va de 8,7 à 16,4 sm. 

Les remplissages étaient constitués d’argon spec- 
troscopiquement pur sous la pression de 9,45 cm 
de mercure et d’éthanol sous une pression allant 
de 0,55 à 1,05 cm de mercure. Ces caractéristiques 
correspondent à des conditions où la théorie de 
Wilkinson doit s'appliquer. 


b. Dispositif de comptage — Les impulsions 
venant des compteurs sont amplifiées par un préam- 
plificateur Mesco PAS de gain égal à 100 et dont le 
seuil est de 0,5 V. Les impulsions obtenues alimentent 
une échelle décimale Mesco ECG 4 (temps de réso- 
lution : 0,62s) ainsi qu’un intégrateur de contrôle 
Mesco RIG placé en parallèle. 


Mesure de la charge par impulsion, — Le 
courant i traversant le compteur est mesuré à l’aide 
d'un galvanomètre A.O.I.P. dont la sensibilité 
est de 5.107? À /mm à 1 m. La charge q par impulsion 
est donc : 
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D'après la formule (1) : 
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seuil de Geiger Ve, et p la pente Le 
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du rapport de l'accroissement du taux de comp- 
tage AN au taux de comptage initial (sa valeur dans 


les conditions les plus défavorables ne dépasse » 


pas 0,04), on obtient : 
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Le coefficient de est au maximum de 0,3. 


V& 
On peut donc prendre: 


(3) 


L'erreur sur la pente de cette droite sera inférieure 
à 10 pour 100, ce qui légitime les approximations 
faites lors de l’établissement de la formule (2). La 
figure 3 résume les résultats obtenus avec un comp- 
teur long de 16,4 em (alcool : 1,05 cm de mercure; 
argon : 9,45 cm de mercure), pour des taux de 
comptage allant de 16 500 à 248 ooo coups/mn et 
à la température de 220C. Conformément à la 
formule (3), les courbes obtenues*sont des droites. 
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Fig. 3. — Charge q en fonction de la tension pour un compteur 
long de 16,4 cm (alcool : 1,05 cm de mercure; argon : 
9,45 cm de mercure) à la température de 220 C. 


Pour une surtension V— V& assez grande, il 
doit y avoir une discontinuté dans la courbe g= f(V), 
la pente de la droite tombant à la moitié de sa 
valeur initiale [5], [6]. On a montré [7], [8], [9], que 
cette discontinuité a lieu lorsque la charge g déve- 


L 
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loppée par impulsion devient égale à la charge 


dont les résultats sont portés sur/la figure 3, le calcul 
«montre que cette charge électrostatique est de 


Boint de discontinuité se trouve donc placé à l’exté- 
-rieur de la figure. 


* D'après la formule (3), 
|. + day I 
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C’est une droite d’ordonnée à l’origine à et de 


“pente R. La figure 4 résume les résultats déduits 
- de ceux portés dans la figure 3 
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1 
1 On obtient 


L 12.10" 12 Ch}V et R = 230 MO 


| 
| (pour une température de 22° C). 
La concordance entre les expériences et les for- 
mules déduites de la théorie de Wilkinson montre 
Æ cette théorie s'applique parfaitement aux 
compteurs à cathode externe si l’on introduit le 
- circuit équivaient résistance-capacité. 


Calcul de la résistance À en fonction de la 
température. — Comme on le voit, les mesures 
qui précèdent permettent de calculer la résistance R 
existant entre les faces interne et externe du verre. 
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.lordre de 1500.1012 Cb, pour V — 1000 V. Le. 
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Pour l'étude de l'influence de la température, 
les compteurs furent placés dans une chambre 
froide contenant un desséchant (anhydride phos- 
phorique) de façon à éviter que des condensations 
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Fig. 5. — Schéma du dispositif de refroidissement. 


d’eau perturbent les mesures. Un brassage énergique 
de l'air permet d’uniformiser la température à 
l’intérieur de la chambre froide (voir fig. 5). 
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Fig. 6. — Résistance d’un compteur long de 8,7 cm 
en fonction de la température. 


Courbe en traits pointillés : calcul d’après les mesures de 
charge; Courbe en traits pleins : mesure directe de la 
résistance, 


Les mesures montrent que À varie peu avec la 
température. La figure 6 donne les valeurs de R 
obtenues pour un compteur ayant une longueur 
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efficace de 8,7 cm (alcool : 0,55 cm de mercure; 
argon : 9,45 cm de mercure). Les points se situent 
autour d’une droite indiquée en pointillé. Log R 
est une fonction linéaire de la température, ce qui est 
conforme aux résultats de R. Favre et C. Haenny [6]. 


Vérification par mesure directe de la résis- 
tance. — On mesure au mégohmmètre la résistance 
d’un tube de verre « Novo » de même diamètre 
que les compteurs utilisés, graphité intérieurement 
et extérieurement suivant une longueur égale à la 
longueur efficace du compteur. Ses extrémités sont 
paraffinées de façon à éviter les effets de bord, et 
l’intérieur est rempli de limaille de laiton pour 
assurer une bonne conductibilité électrique. 
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de dépôts obtenus par évaporation sous vide. 


On trouvera notamment pour le relèvement de ces films la description et le mode d’utilisation d’un 


appareil simple. 
L'article se divise en cinq parties : 


1. Introduction. — 2. Choix des solutions, concentrations, épaisseurs obtenues. — 3. Manipulation, 
pour les fortes épaisseurs et pour les faibles épaisseurs ou les grandes :surfaces. — :4. Métallisation 
(dépôts sous vide). — 5. Quelques résultats. Conclusion. 


1. Introduction. — L'utilisation des films minces 
en Physique nucléaire est trop courante pour qu'il 
soit utile d’y insister ici; nous citerons par exemple : 


- les fenêtres de compteurs Geiger-Müller, les sup- 


ports de sources radioactives, écrans divers, etc. 
La question s’est posée d'utiliser ces membranes 
minces comme supports pour des couches métal- 
liques obtenues par évaporation sous vide et ayant 
des surfaces de plusieurs centimètres carrés. 

Le procédé courant de la goutte de solution 
s'étendant à la surface de l’eau et récupérée sur un 


— Les auteurs indiquent quelques-uns des procédés utilisés au Service de Physique 
nucléaire du Commissariat à l'Énergie atomique pour préparer des films minces de Formvar revêtus 


=” 


La courbe en traits pleins de la figure 6 donne 1 
résultats obtenus pour une longueur graphi 
de 8,7 cm. La concordance avec les calculs déduits 
de la mesure des charges est satisfaisante. L’éca 
observé entre les deux droites correspond à une 
différence de température de 20°C, explicable par 
une erreur systématique dans la définition des tempé- 
ratures; en effet le thermomètre indique la tempé- 
rature de la chambre et non celle du compteur 
(voir fig. 5). ; 1% 
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SUPPLÉMENT AU N° 1. 
TOME 15, JANVIER 134, PAGE 4 a. 


anneau à dû être abandonné, car une membrane” 
mince ayant plusieurs centimètres carrés de surface 
recueillie sur son support et placée dans l’enceinte 
de l’appareil à évaporer est très souvent détruite. 
dans le cours de l’évaporation, à moins qu’elle n'ait 
une surface faible, que l’évaporation soit très courte 
et que le métal déposé s’évapore facilement. Pour - 
qu’une membrane mince de surface quelconque ne. 
soit pas abimée en cours d’évaporation, il faut. 
qu'elle possède une inertie thermique et une inertie 
mécanique suffisamment grandes pour que sa tem- 
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tire ne s élève pas re qu’elle résiste à l'impact 
faisceau des rayons moléculaires. C’est pour 
te raison que nous formons la membrane de 
ormvar (par exemple) sur une plaque de verre et 
ue nous la métallisons alors qu’elle est encore 
appliquée intimement à la surface du verre. 

Comme il s'était avéré très difficile de décoller 


— Vue d’ensemble de l’appareil. 


Fig. 1. 


. du verre une membrane mince métallisée, nous avons 
» été amenés à intercaler entre le verre et le Formvar 
… une couche de soude très mince qui, par la suite, 
+ en se dissolvant dans l’eau, libère la membrane. Un 
…_ appareil dont on verra la photographie ci-dessus 
… (fig. 1), permet de procéder au décollement et 
à la récupération des membranes avec une très 
grande facilité, nous libérant ainsi de la plus ou 
… moins grande habileté de chacun. Cet appareil 
… permet d'effectuer les opérations de décollement et 
relèvement. 
2. Choix des solutions, concentrations, épais- 
seurs obtenues. — On trouvera sur les deux 
… graphiques, page 7 À (fig. 4 et 5), les épaisseurs 
- obtenues en fonction des concentrations utilisées. 
. Ces résultats sont valables pour des surfaces n’excé- 
* dant pas 100 cm? au grand maximum. Nous avons 
pu constater, par ailleurs, en traçant cette courbe 
que la solution s'enrichit très rapidement et que 
pratiquement après quelques manipulations on n’est 
. plus du tout sûr des épaisseurs obtenues. Il importe 
_ donc de conserver ces solutions dans des flacons à 
_ bouchage hermétique. 
_ Après quelques tâtonnements, nous avons fina- 
_ lement choisi le chloroforme pour y dissoudre le 
_Formvar. 
Une grande pureté du chloroforme ne nous a 
pas paru très importante à l'usage. 
La vérification des masses superficielles obtenues a 
- été effectuée au moyen d’une semi-microbalance Bosch 
en pesant des membranes de grandes surfaces. 
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3. Manipulation, préparation. — Après avoir 
découpé une plaque de verre de dimensions voulues, 


de préférence dans du verre de plaque photo, on 
procède aux opérations suivantes : 


a. Nettoyage des verres à la lessive du commerce 
et rinçage (s'ils sont trop sales à l’origine). 

b. Nettoyage au mélange sulfochromique et rin- 
çage à l’eau distillée. 

c. Immersion dans un baïin de soude en solution 
approximativement normale pendant :5 mn, à 
température ambiante. 

d. On sort les plaques du bain de soude et on 
les essuie avec du papier Joseph jusqu’à ce qu’elles 
soient très sèches. On termine pour enlever les 
peluches par la peau de chamois. Les verres doivent 
être très nets, se méfier des traces de doigts. 

e. Immersion dans le bain de Formvar pendant 
quelques secondes. On sort la plaque perpendicu- 
lairement à la surface du bain de façon à ce que la 
solution glisse le plus rapidement possible à la 
surface sans sécher, une goutte étendue sur toute la 
longueur du bord inférieur de la plaque s’égoutte 
ou sèche sur place mais on l’estime sans inconvénient 


- car elle sera éliminée. 


f. On procède à la métallisation sous vide s’il 
y a lieu, la membrane est toujours sur la plaque de 
verre. 

g. La membrane est après l'ébanon immé- 
diatement récupérable. Il suffit de tracer sur le 


Fig. 2. — Décollement d’une membrane de Formvar suppor- 
tant un dépôt d'aluminium obtenu par évaporation sous 
vide. 


pourtour de la plaque de verre, à un demi-centi- 
mètre du bord environ, un trait de couteau ou de 
lame de bistouri. On prépare un grand cristallisoir 
d’eau, distillée de préférence, et l’on présente la 
plaque à la surface de l’eau sous une grande inci- 
dence, on doit voir l’eau s’infiltrer sous le Formvar, 
le film de soude se dissolvant et libérant la mem- 
brane qui surnage (fig. 2). Il ne reste plus qu’à 
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continuer l’immersion lentement: à la fin la mem- 


brane surnage entière. Il reste à la récupérer. 

h. On a préparé un cadre, généralement métal- 
lique; il doit être propre et exempt de barbes ou 
points sur les bords qui déchireraient la membrane. 
On immerge le cadre en le tenant presque verticale- 
ment par rapport à la surface de l’eau. On approche 
la membrane soit en soufflant légèrement, soit en 
la guidant avec la pointe d’un pinceau fin; avec un 
peu d’habitude on la fait adhérer légèrement sur 
le cadre avec la pointe du pinceau de façon à ce 
qu’en tirant lentement de l’eau elle vienne se placer 
correctement à l’endroit prévu. Ce centrage est un 
peu délicat mais on arrive très vite à prendre le 
tour de main nécessaire. 

Il ne reste plus qu’à laisser sécher à l’abri de la 
poussière. 

Toutes ces opérations peuvent être faites « à la 
main » et en s’aidant de pinces, en verre de préfé- 
. rence. 

Pour des membranes inférieures à 200 ug/em? il 
est beaucoup plus sûr d'utiliser des moyens méca- 
niques pour le décollement et la récupération et cela 
surtout s’il s’agit de grandes surfaces (supérieures 
à ro cm?) ou encore si cette membrane supporte un 
dépôt qui doit être bien centré sur le cadre. 

Les contours des membranes de faibles épaisseurs 
(inférieures à ro yg/em?) sont très difficiles à dis- 
tinguer sur la surface de l’eau. Il est indispensable 
alors de souffler sur elles un léger courant d’air 
chargé de vapeur d’eau. La condensation de cette 
dernière en très fine buée sur la membrane permet 
de bien la situer lorsqu'elle flotte. 

Un appareil construit au C. E. A. permet de 
faire toutes ces opérations (fig. 1). 

L’arbre A, solidaire du pignon à manivelle, est 
fileté sur toute sa longueur et est vissé dans le 
bloc B auquel est fixé le plateau C. Lorsque A 
tourne il imprime un mouvement ascensionnel ou 
descendant au plateau C. Ce mouvement peut se 
faire suivant trois vitesses 


— 1 mm en 6 mn; 
11 MM en :3 min: 
— 1 MM en r: Mn. 


Ces vitesses sont obtenues au moyen de trois 
micromoteurs (I, II, III) qui, par l'intermédiaire 
des engrenages (1, 2, 3) viennent donner direc- 
tement à A leur vitesse de rotation. 

La plaque de verre supportant la membrane 
métallisée à décoller est posée sur le plateau C. 
. À est manœuvré à la main jusqu’à ce que le bord 
de la plaque soit en contact avec la surface de 
l’eau. Le moteur de vitesse convenable est alors 
adapté sur l'arbre et le mouvement se produit d’une 
façon lente continue, sans aucun des « à-coups » 
et tremblements difficiles à éviter lorsqu'on opère 
à la main et qui sont très néfastes à la membrane 
surtout si son épaisseur est inférieure à 10 pg/em°. 
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Ceci est d'autant plus nécessaire que la membrane» 
est plus mince et métallisée avec un métal à plus 
haut point de fusion. 

Pour des membranes métallisées d’épaisseurs :« 


e > 100 pyg/cm?, r mm en r mn convient; 
100 >e > 15 ug/em?, 1 mm en 3 mn convient; 
e< 15 pg/cm?, : mm en 6 mn convient. 


Ces valeurs sont données à titre d’information; . É 
en pratique l’on adapte la vitesse à la difficulté de # 
décollement rencontrée. En tout cas, ce choix de 
trois vitesses est Jargement suffisant et permet Ia 
réussite systématique du décollement de membranes 1 
minces métallisées. 1 

Lorsque le plateau arrive en bas de sa course, M 


Fig. 3, — Relèvement de la membrane de la figure précé- « 
dente sur un cadre d’aluminium. On aperçoit à la surface 
de l’eau le bord circulaire de la membrane. 


un rupteur arrête le mouvement. L'appareil est 
surtout employé pour les membranes fragiles à 
partir des épaisseurs de l’ordre de 5o pg/cm£. 

Le relèvement des membranes se fait très commo- 
dément. Il suffit de fixer le cadre sur le bras articulé - 
qu'on peut voir replié en forme de potence sur la 
figure 1. Ce bras tient alors le cadre immergé, on 
y fixe la membrane et l’on remonte l’ensemble en 
manœuvrant le pignon à. manivelle. Pour que la 
membrane soit sans plissure et uniformément tendue 
sur son cadre, il faut qu’au cours du relèvement la 
face du cadre qui doit la recevoir fasse avec elle 
un angle un peu inférieur à 90°. En jouant sur cet 
angle nous avons pu obtenir des membranes plus 
ou moins tendues (fig. 3). 


4. Métallisations, dépots sous vide. — Lorsque 
la membrane est encore sur le verre, telle qu’en 3, f, 
il est possible de faire des évaporations sous vide 
en observant les conditions suivantes : 


10 Se placer à la plus grande distance possible 
du creuset, généralement une dizaine de centi= : 
mètres, compatible avec la masse de produit dont 


… lequel le creuset, où se trouve le métal à évaporer, 


Ua 


plus grande homogénéité. 

… … 20 Réserver une marge de Formvar non métal- 
_ lisée pour faciliter le décollement, ce qui est facile 

b en posant la plaque sur une feuille métallique percée 

elon la forme du dépôt désirée. 
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Fig. 4. — Courbe expérimentale donnant 
les épaisseurs ‘obtenues 
en fonction des concentrations utilisées. 
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pu, par ces procédés, préparer des fenêtres de 
compteurs revêtues d’une couche conductrice d’alu- 
_minium de façon extrêmement courante. Citons 
encore des dépôts GRBARTEN de 10 à 100 pg/cm? 
sur des membranes de ro g/cm?; des dépôts de 
 palladium de ro à 50 LE ras sur 100 yg/cm? de 
| Formvar; des dépôts de sélénium de roo yg/em? 
| 

. 
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5. Quelques résultats. Conclusion. — On a 


sur 50 pg /em? de Formvar; des dépôts de 44 pg/em? 
de nickel sur ro pg/em? de Formvar. 

Quelques essais nous ont permis de préparer 
des écrans que nous supposons de 0,5 ug/cm? de 


PRÉPARATION DE FILMS MINCES DE FORMVAR 
on dispose, ceci pour diminuer l’angle solide sous 


n_ voit la cible de Formvar de façon à obtenir une. 


TA 


Formvar, par extrapolation de la courbe de la 
figure 5; ces membranes ne « vivent » que si elles 
sont métallisées. Seules, elles claquent au cours du 
relèvement. Nous avons obtenu une membrane 
supposée être de 1 pg/em? revêtue de 12 ug/cm? 
d’or, en un cercle de 17 mm de diamètre. 


1) 
[ 
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Fig. 5. — Détail du graphique de la figure 4 
pour les épaisseurs les plus fines. 
Fig. 6. — Écrans de sélénium sur Formvar montés 


sur cadres d'aluminium. 


Ces travaux ont été effectués sous la direction 
de M. Berthelot, Chef du Service de Physique 


nucléaire. 
Manuscrit reçu le 26 juin 1953. 
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SUR LES OSCILLATIONS D'UN QUARTZ 
EXCITÉ PAR UN GÉNÉRATEUR MODULÉ EN FRÉQUENCE 


Par HERMANN MAYER, 
Institut de Physique, Sarrebruck. 


Sommaire. — On étudie l’oscillation de plusieurs cristaux de quartz de différentes qualités « Q », 
excités par un générateur modulé en fréquence. On compare les résultats obtenus par: l’expérience 
à ceux prévus par la théorie. Les résultats expérimentaux sont tels que la théorie les avait prévus. 


1. Description de l'appareil d'observation. 
— Au cours d’un travail dont le but est d’établir 
une nouvelle méthode pour étudier le facteur « Q » 
des cristaux piézoélectriques en poudre, nous avons 
pu observer un phénomène intéressant dont la 
description fait l’objet de cet article. 

Le phénomène observé sur l’écran de loscillo- 
graphe cathodique est produit avec l’appareil sui- 
vant (fig. 1). 

Celui-ci comprend tout d’abord un oscillateur 


Fig. 


varie ainsi linéairement avec le temps. L’oscilla- 
teur HF modulé en fréquence débite dans deux 
lampes à cathode ‘asservie L, et L,; montées de 
manière à réaliser un dispositif symétrique. A la 
sortie de L,; se trouve le quartz qui est ainsi excité 
et oscille. Les oscillations du générateur L, et celles 
du quartz arrivent par l'intermédiaire d’une nouvelle 


lampe à cathode asservie L, à la bobine B;. Par 


contre, seules les oscillations du générateur arrivent, 
par l'intermédiaire de L,, à la bobine B,. Celle-ci 
est identique à B, mais bobinée en sens inverse. 
Les deux bobines B, et B, agissent sur B,. Les 
oscillations dues à L, et induites dans B, par B, 
et B, sont en opposition de phase et ainsi s’annulent 
par compensation. D'éventuelles différences de 


© SUPPLÉMENT AU N° 1. 
TOME 15, JANVIER 1954, PAGE 8 A. 


mess d' 


haute fréquence (L.) genre Franklin dont le schéma 
est dû à Létienne [1]. Cet oscillateur a sa fréquence EM 
modulée par une lampe de glissement (L,). Celle-ci 
agit comme une capacité variable dont la valeur. 
est déterminée par la tension de glissement produite 
par un générateur de tensions en dent de scie [2]. 
dérivé de l’intégrateur de Miller et construit spécia- « 
lement dans ce but. Ce générateur n’est pas repré- " 


+HT 


phase sont compensées à l’aide d’un petit conden- … 
sateur variable C. Il ne reste donc aux bornes de B, « 
qu'une tension provenant de l’oscillation éventuelle 
du quartz. Quand il oscille, cette tension est ampli 
fiée par L;, puis détectée par L, et de nouveau 
amplifiée par la partie pentode de la même lampe. 


2. Description des phénomènes observés. — 
Si l’on varie la fréquence f du générateur HF 
jusqu'à ce que l’on arrive à la résonance avec le 
quartz, celui-ci se met à vibrer. En utilisant des & 
quartz d’amortissements différents, on obtient sur « 
l'écran de l’oscillographe cathodique les courbes » 
représentées sur la figure 2 dont le décrément & 
augmente de a vers c. Le quartz étant excité par 


J'oscillateur haute fréquence L, et ayant peu de 
pertes, effectue une oscillation périodique amortie. 
WAprès détection, on voit que les battements du quartz 


À 


et de L, sont modulés en amplitude (fig. 2 a, b, c). Ils 


(c) 


Fig. 2.— Sur les trois clichés, le temps croît;de droite à gauche. 
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sont aussi modulés en fréquence, comme le montre le 
fait que les maxima d'amplitude ne sont pas équidis- 
tants. Au lieu de remplacer chaque fois le quartz 
par un autre quartz d’une fréquence propre différente, 
nous aurions pu varier la période du générateur en 
dents de scie qui module la haute fréquence F, 
pour obtenir les différentes figures (en ordre renversé 
et chaque coordonnée divisée par VE). Ceci est prévu, 
comme nous allons le voir, par la théorie du phéno- 
mène. 


+. Théorie du phénomène. — Gunnar Hok [3] 
a traité théoriquement la réponse d’un système 
résonnant à une excitation qui varie linéairement 
avec le temps, ce qui est justement le phénomène 
que nous venons de décrire. 

Pour faciliter les calculs qui sont assez compliqués, 


Gunnar Hok a calculé des courbes réduites que nous 
reproduisons (fig. 3). La ressemblance de ces courbes 
avec celles que nous avons photographiées est frap- 
pante. 

Nous allons rappeler brièvement la théorie de Hok 
et l’appliquer à notre cas particulier. Admettant le 
cas général d’une excitation non périodique, Gunnar 
Hok utilise la transformation de Laplace. 

Comme la fréquence varie linéairement en fonc- 
tion du temps, on peut écrire 


Y P 
W= == = 9 + 2E6, { 
d4 $ C5) 
avec 
L & — tb) TO oi) 
= Ari al £ = —_—_———— = ———— 
[02] 2 1 € 5 7 r , 
où / est la fréquence et e... t-fois la variation de 


fréquence par unité de temps. Il en résulte, par 
intégration de (1), pour l’angle de phase : 


2 = Dot + El? 
et le vecteur d’excitation est de la forme 


E ejolt) = E eilwtt+et), (2) 


OÙ Ps Po 
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Nous considérons le cas particulier d’un seul 
quartz dont le schéma équivalent a la forme repré- 
sentée figure 4 où C représente la capacité, L l’nduc- 
tance et R la résistance ohmique du circuit. 

Dans ce cas, la capacité statique du quartz, que 
l’on désigne habituellement par C,;, est comprise 
dans C. Appliquart la deuxième loi de Kirchhoff 
à la figure 4, on obtient : 

L 2e RIS sf: dt= E eilwt+e), (3) 
Signalons d’abord qu’en opérant le changement de 
variable suivant : 


(on (om 


on obtient une équation différentielle de la même 
forme que. (3). 


Z(p) 


E ei? (#) 


Fig, 4. 


Ceci montre qu’au lieu de prendre différents 
cristaux nous pouvons varier la fréquence du géné- 
rateur qui excite le cristal. Nous avons confirmé 
expérimentalement ce fait. 

Pour résoudre l’équation différentielle (3), on se 
sert de la transformation de Laplace. 

D’après la figure 4, on obtient au moyen de la 
transformation directe de Laplace 


, + 
(P)E 7 = OU E el®t+2#)e—pt dt, (4) 


où Z (p) est l’impédance du circuit et e» la tension 
instantanée. En général 


RENE LE 2) 
Z(p)  h(p) D Fer 


..., ph sont les racines de l’équation 
APE 


h(p) et g(p) étant polynomes en p. On obtient 
alors 


[14 


i(p)= Dre ni pelwsT+ers 


e-PTAT, (5) 
di (Ps) (p — pv) G 


‘ ES. # 


La transformation inverse de Laplace donne 
n 


; EN g (CP (@,T T2) (= 7) À 
i(é) 2 sh ÆE eil@oT+ET*) ep ar (5) 


en introduisant la variable 


Sen j(uo— pr) + JET, 
et en remarquant que, quand y est porté en dehors à 
de l'intégrale (6), T est remplacé par {, on obtient 
enfin : 


i(t) = Eeilwot+Ett) (ps) Fr(v) 


M1 e?hk'(py) 


où Fr (y) représente l’intégrale de Fresnel. 
Dans notre cas simplifié de la figure 4, nous avons” 


AGDE TER AU 


p:C: 
et 
DES Et pC 
Z(p) pCG +pCOReT! 
OÙ p = 0. 
Les racines du dénominateur sont : 
Te 2 Lin AA? 
PERS TAN AIT CE 
1 
Fu R MY R2 \? sa 
CL VINCI ALTER 
d’où 


> 


7 =) On HE 2. 
Pour notre cas particulier, nous avons donc : 
AA 


et 


À 
2 


Il 
RCE 
©? 
@ 
| 
K|= 
< 
PES 
S 
EE 
S 
m 
[ 
CE 
@ 
CE 
CS 
A 


. 


en admettant w,7=&,4, ..., wQ étant la fréquence 
de résonance du circuit. En prenant { = o à l'instant 
où la fréquence d’excitation coïncide avec la fré- 
œquence de résonance du système, on voit que la 
partie imaginaire de y, tend vers — et l’intégrale 
correspondante tend vers zéro. On obtient donc en 
calculant | 


pour notre cas particulier l'expression : 


7 


AG à ell\wot+El) Fr 
(9= SEE (Th 


avec 


En représentant i (f) Es c’est-à-dire l'amplitude 
“de la fonction Fr(y) en fonction de 8 —\ef, on 
“obtient les différentes courbes de la figure 3 pour 


… différentes valeurs de «. 
|. Ô 
as a — 


D VE 
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{1 A 
représente le décrément logarithmique divisé par 2 V/e. 

Je tiens à remercier M. R. Guillien, directeur de 
l’Institut de Physique de l’Université de la Sarre, 


pour ses conseils très utiles. 


Manuscrit reçu le 8 juin r953. 
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RÉGLAGE ABSOLU D'UN GONIOMÈTRE A COMPTEUR DE GEIGER-MÜLLER 


Par M. TOURNARIE, 


Sommaire. 
trois étapes distinctes : 


un plan de référence. 


Comme le fait remarquer Wilson [1], un spectro- 
mètre X moderne permet la mesure des distances 
- réticulaires avec une précision-Supérieure à celle 
obtenue par toute technique photographique. Pour 

y parvenir l’origine (9 — 0) de l’échelle angulaire 
doit être déterminée d’une façon précise. 

Nous nous sommes attachés à la mise au point 
d’une méthode rigoureuse et absolue de repérage 
du zéro en utilisant le faisceau direct. 

On peut imaginer de repérer ou régler le zéro à 
l’aide d’une substance étalon. Mais il faudrait que 
les paramètres de cet étalon fussent connus à une 
précision supérieure à celle que l’on espère du 
goniomètre, ce qui n’est pas nécessairement le cas. 
D'autre part les réflexions effectivement enre- 
gistrées peuvent se trouver déplacées par rapport 
à leurs positions théoriques du fait : a. de la diver- 
gence du faisceau; b. de l’excentrement du plan 
effectif de réflexion hors de l’axe de rotation du 
goniomètre, cet excentrement pouvant résulter de 
la mise en place mécanique de l'échantillon et de 
_ la pénétration des rayons X dans l'échantillon (1). 

* La géométrie des appareils actuels est celle de 


DO dr 2 
iL6 ACTE 
AE re: 


Commissariat à l'Énergie atomique, Service de Chimie physique, Fort de Châtillon, Fontenay-aux-Roses. 


— Le réglage est décrit dans lè cas du goniomètre à grand angle Norelco. Il se fait en 


a. Réalisation du parallélisme entre foyer de rayons X et axe de rotation du goniomètre, définissant 


b. Amener ce plan de référence à être plan de symétrie de la fente d’analyse lorsqu'elle est en posi- 
tion 0 — 0. Cette opération se fait en déterminant, à l’aide du compteur Geiger-Müller, le profil 
d'ombre portée par une pièce simple construite à cet effet. 

c. Amener, à l’aide d’un support d'échantillons approprié (Brevet français n° 648.174), le plan 
moyen de réflexion de l'échantillon à coïncider avec l’axe de rotation du goniomètre. 


Bragg-Bruntano (fig. 1) modifiée par W. Parrish [2]. 
On n’enregistre donc que la portion du spectre 


— Schéma de principe du goniomètre 
à rayons X Norelco. 


Fig, 1. 


A, anode; F, foyer; G, premier canaliseur de Soller; 
C, échantillon plan; O, axe de rotation; D;, fente de diver- 
gence; D,, fente de diffusion; G;, deuxième canaliseur de 
Soller; E, fente de réception. 


située d’un même côté du faisceau direct. Certains 
appareils permettent, après un retournement de 
l'échantillon, d'enregistrer également une partie des 
réflexions symétriques. Le zéro pourrait ainsi être 
déterminé à la manière utilisée pour les clichés D.S$., 


comme moyenne arithmétique entre les positions des 
raies symétriques. Cette méthode donne un repérage 
mais non un réglage de zéro; elle a l'avantage, sur 
l'emploi d’un étalon cristallin, d’être absolue. Cepen- 
dant elle présente les inconvénients suivants : 


a. Exigeant le pointé de deux raies, elle affecte 
le zéro d’une erreur égale au moins à celle du pointé, 
soit en moyenne = 02005. 

b. Elle nécessite un renversement de l’échantillon, 
ce qui risque de modifier, par translation et ou 


par rotation, la position de l’échantillon par rapport: 


au faisceau, entraînant une modification de l’excen- 
tricité et de la résolution des doublets &;, «, et donc 
la position de leurs maximum (1). 

c. De nombreux goniomètres n’offrent pas une 
échelle angulaire suffisamment étendue du côté des 
angles négatifs. Notons cependant que si le domaine 
d'exploration allait de + 160 à — 1600 par exemple, 
ces inconvénients discutés pourraient être réduits 
par l'exploitation de raies assez nombreuses. 

La méthode que nous allons décrire donne un 
réglage absolu, et paraît applicable à tous les gonio- 
mètres actuels, 


A. Réglage du zéro. — 1° Principe de réglage. 
— L'origine des angles est donnée par le rayon 
moyen du faisceau direct utile. Vu de la direction 
d'utilisation, le foyer de rayons X se présente, en 
règle générale, sous forme d’un rectangle à grand 
allongement. Si le grand axe du foyer de rayons 'X 
et celui du goniomètre sont parallèles, ils définissent 
un plan Il que nous considérerons comme plan de 
référence. Pour le réglage correct et à la position 
Ü—o, ce plan est plan de symétrie de la fente 


d'analyse et du faisceau direct; cette dernière 
condition détermine l'orientation de la fente de 
divergence. 


Le réglage consiste : a. à réaliser le parallélisme 
du foyer et de l’axe de rotation du goniomètre; 

b. à amener pour Ü—o la fente d'analyse à 
admettre Il comme plan de symétrie, ceci cons- 
tituant le réglage de zéro proprement dit. 

Ces principes de réglage sont valables pour n’im- 
porte quel type de goniomètre. Nous décrirons ici 
le cas particulier du réglage d’un goniomètre Norelco 
à grand angle. 

Le réglage se faisant dans le faisceau direct, toutes 
précautions doivent être prises pour éviter des 
taux de comptage trop élevés (?). Le compteur 
Geiger-Müller est amené à peu près dans le milieu 


(:) L'emploi du rayonnement K3 permettrait d’éviter les 
inconvénients résultant de la rotation, mais sans remédier 
à ceux provenant de la translation, à moins de précautions 
dans la réalisation du porte-échantiflon. 

(2) Nos conditions expérimentales sont en pratique : 

Angle d’émergence des rayons X : 3°, 

Dimensions apparentes du foyer : ro X 0,05 mm. 

Excitation 15 KV, 1 à 2 mA. 


Anticathode de cuivre. Filtre Ni : 0,015 mm. 
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. de divergence sensible dans le plan I, 
figures relatives au réglage peuvent être tracées 


du faisceau. Sa position par An 


pendant tout le réglage. 

D'autre part il est essentiel que le trajet du | 
faisceau direct entre fentes soit entièrement dégagé 
ce qui nécessite un montage en porte à faux de 


l'échantillon, et donc des cale et barre de réglage. « 


20 Réalisation du plan de référence I. — Le système « 


canaliseur de Soller et fente de divergence est 


remplacé par un collimateur à trou (diamètre : 0,1 mm 
au maximum). L'image du foyer est reçue sur un 


écran fluorescent placé sur le support d’échantillon. 


Cet écran possède un réticule à angles droits, dont » 


l’un des traits est amené en coïncidence avec l’arête 
du support d’échantillon; l’autre est alors parallèle 
à l’axe de rotation. En agissant sur les vis de calage, 
on amène l’image du foyer parallèle au trait du 
réticule (?). Le système canaliseur de Soller et fente 
de divergence est alors remis en place. 

Comme le faisceau de rayons X ne présente pas 


dans un plan perpendiculaire à IE. 


30 Réglage du zéro de l'échelle angulaire. — Sur le 
support d’échantillon on place une pièce de réglage 
soigneusement usinée (fig. 2), de façon à ce que son 
arêté AB vienne dans le plan du support et soit 
parallèle à l'axe. La fixation de cette pièce est 
assurée par un fort ressort; l’arête AB est donc 
liée à l’axe O de rotation pendant toute la durée du 
réglage. Dans la figure 3, dont le plan de dessin est 
perpendiculaire à l’axe O, la partie supérieure de cette 
pièce apparaît comme un.petit segment de r mm: 


Divergence du faisceau dans la direction perpendiculaire 
Tao se 

Largeur de la fente d'analyse : 0,15 mm, croisée avec une 
fente de 0,05 mm, pour réduire l'intensité pénétrant dans 
le compteur. 

Compteur utilisé : 
200 LS). 

Le taux de comptage obtenu dans ces conditions est de 200 
à 300 c/s lorsque la fente d’analyse est entièrement éclairée 
par le faisceau direct. Il n’y a donc pas de perte de comptage 
sensible. 

J1 serait préférable d’opérer avec un filtre à grand affai- 
blissement au lieu de croiser une fente de divergence de 1/3o°de 
degré (4/100o° de millimètre) avec la fente d’analyse : 


19 Le réglage se ferait ainsi sur toute la largeur de la 
fente d'analyse au lieu de se faire dans une longueur très 
réduite. 

2° Les conditions de fonctionnement du tube. pourraient 
être celles de l’utilisation en spectrogoniométrie (4 15 kV, 15 mA 
pour Cu par exemple). On éviterait ainsi l’objection d’un 
déplacement ou d’une déformation éventuels de la lumi- 
nosité de la source dus à une modification du champ électro- 
statique et de la charge d’espace dans le tube 


Norelco 62019 (temps de résolution, 


() On voit facilement qu’un défaut au premier ordre du 
parallélisme entre axe du foyer et axe de rotation n’en entraîne 
qu'un du deuxième ordre sur l’excentricité moyenne de 
l'échantillon, et donc du troisième ordre sur la position des 
raies. 


L 


à l’ensemble 
du goniomètre doit être rigoureusement et 


toutes les 


PR EN PR DR PE SES EL 


nude lle dif 


<a de ce méplat par rapport au plan I 
st AC sin œ soit 2.10‘ pour & æ 00,1. 
rt calcul simple montre que l’atténuation a. la 


_ infinie. Elle détermine sur la fente de réception 
“du Geiger-Müller des zones d'ombre et de pénombre 
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D: Fig. 2. — Cale de réglage. 


+ qui ne dépendent que des positions respectives du 
foyer et de la fente. 

- Pour deux positions de la cale symétriques par 
? rapport à l’axe O que nous notons o et 1809, on 
| mesure l’intensité de la portion du faisceau non 
. intercepté. Si l’ombre de la cale se projette sur la 


celles correspondant au faisceau direct; au besoin 
on réalise ces conditions en agissant sur les vis de 
calage appropriées du goniomètre. 
En règle générale on aura inégalité entre les 
_ intensités o et 1800. 
Soient (fig. 3) : 2f la hauteur du foyer, 21 la 
hauteur totale de la fente de réception à laquelle 
- nous attribuerons une longueur unité, s la cote, 
au-dessous du plan IE, du point de la cale le plus 
. rapproché de IE, À celle du milieu de la fente, et ®, 
le flux reçu sur la fente pleinement éclairée. 
._ La source étant supposée de brillance uniforme (4) 
et la zone de pénombre de la cale se projetant en 
entier sur la fente, on peut intégrer les flux reçus 


dans chaque tranche de hauteur dx de celle-ci 


pour obtenir l'intensité totale 7, qui traverse la 


(*) Ce point a été vérifié expérimentalement; les détails 
en seront donnés dans une publication ultérieure. Cette hypo- 
thèse n’est pas nécessaire, mais facilite le traitement mathé- 
matique. Il suffit en effet que la brillance de la source ait 
une répartition symétrique. 


- fente, les valeurs ainsi obtenues sont inférieures à 


RÉGLAGE ie D'UN GONIOMÈTRE à COMSMERS DE GEIGER- MÜLLER 


13 A 


fente. Les distances foyer — axe et axe — fente 
étant égales, les limites de plein éclairement sont 
(fig. 3) : L+h et f— 25; la pénombre s'étend de 
os pos) D'où 


à 


+ 


fs x ; 
ie ch / de + do / Last ea 


et 
CE 


Le passage de la position o° à la position 1800 
change ! + h en | — h; l'intensité correspondante est 


(2) 


Lo= Pol h+oas). 


Hh= B(l—h+2s), 
et l'intensité moyenne 
ee A = DU ps) 
C'est là la valeur que l’on doit obtenir pour le 
réglage correct correspondant à k — 0. 
Ayant donc déterminé expérimentalement 1, 
et Z, on fait tourner lentement le compteur autour 
de l’axe O du goniomètre dans un sens tel que 


S 
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| 


me 


Fig. 3. — Ombre de la cale de réglage sur la fente de récep- 
tion. L’aire hachurée représente l’éclairement en posi- 
tion o°, l’aire pointillée celui en position 180, 


l'intensité la plus faible augmente (ce qui auto- 
matiquement provoque une diminution de la plus 
forte) jusqu’à ce que l’éclairement de la fente soit 
le même pour les deux positions de la cale. Ceci 
peut être fait soit à l’aide du moteur de déplacement 
du compteur, avec remise ultérieure à Zéro du 
tambour de lecture, soit en déplaçant en sens inverse 
les deux vis calantes situées dans le plan vertical 
contenant source et fentes (fig. 4). 


Sensibilité du réglage. — La différenciation des 
équations (1) et (2) donne 
as a ET dc aides 
D; P 
d(Zo—7;)  2dhk+4ds 
1 {5 + (+25 


où dh est l’erreur sur la position de la fente et ds 


l’erreur sur la remise en place du support d’échan- 
tillon dans chacune des positions 6 et 1800, 


LE 
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On en-tire : 


(o— di) 


DES E 7 — 2 ds. 
M 


Pratiquement il est difficile de descendre en dessous 
d(/5— 11) 
In 
tuations d'intensité et surtout du jeu de l’axe 

porte-échantillon lors de ses retournements. 

La limite supérieure de ds est le jeu de remise en 
place de l'arbre porte-échantillon dans sa gaine. 
Pour un appareil bien conçu, ce jeu ne dépasse 
pas 5 p. 

Finalement 


de 5 pour 100 pour par suite des fluc- 


{l+0s : 
Ah EE ( + sa). 
20 


Flux reçu par le fente d analyse 
F 
1 


ne 
Temps 


Fig.4..— Réglage. Conditions expérimentales : voir note, p. 

A, intensité reçue en position o° de la cale; B, intensité 
après retournement de la cale de 1802; CEGIK, intensités. 
en position o après les basculements du goniomètre au 
moyen des vis de calage; DFHJL, intensités correspon- 
dantes après les retournements de la cale; K et L, les 
intensités observées sont égales pour © et 18o°. La fente 
de réception est centrée sur I (h = 0); M, intensité du 
faisceau direct; N, par transiation de la cale on obtient 
l'intensité moitié (s — o). 


On voit ainsi que l’utilisation d’une fente d'analyse 
très fine complique le réglage sans l’améliorer 
notablement; en dernier ressort, c’est le jeu de 
l'arbre qui limite la précision du réglage. 


Celui-ci peut être amélioré si l’on assure au mieux 
la mise en place de la cale lors de son retournement, 
en bloquant fermement le support d’échantillon à 
chacune de ses deux positions; le décentrage reste 
alors inférieur à la totalité du jeu d’arbre, En pra- 
tique, pour deux mesures successives à une même 
position nous avons effectivement obtenu des varia- 
tions d'intensité inférieures à 5 pour 100, ce qui 
correspond à un jeu mécanique de +2 seulement 
au lieu de + 5 y résultant de la précision d'usinage. 


Dans nos conditions expérimentales, nous avons 
donc Ah = 8 p, ce qui correspond à 


A —4 
[ape 2e 


< 0,003. 
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L’angle de la face supérieure du biseau avec le. 
plan de référence n’a pas une très grande impor- 
tance. Il ne peut être réglé avec précision qu'après | 
le réglage de la fente, mais il suffit qu’il reste infé- 
rieur à + o°,15 pour permettre un réglage à 
+ 00,003. On peut donc espérer dès une première 
opération une précision de cet ordre, voisine de 
celle qui résulte de la fidélité du module de taille 
et du jeu normal des engrenages (utilisés toujours 
dans le même sens de rotation). 


B. Réglage du plan du support d’échantillon. 
— Le plan P du support d’échantillon doit ensuite 
être amené à coïncider avec le plan de référence I. 
Ceci se fait en deux étapes : 


— Amener P à contenir l’axe O de rotation du 
goniomètre. 

— Amener P parallèle à II, par rotation autour 
de O. 


19 Translation. — La réalisation de la première 
condition nécessite une translation du support 
d’échantillon selon la normale à son plan. Ce réglage 
n'étant pas prévu dans l’appareil commercial, nous 
avons réalisé une pièce (5) dans laquelle le support 
d’échantillon, guidé par une glissière en queue 
d’aronde, est mû par une vis différentielle à pas 
de 1,10 et 1,00 mm; pour chaque tour, le dépla- 
cement est donc de o,10o mm. Le tambour portant 
une graduation en centièmes, le plus petit dépla- 
cement repérable est ainsi de l’ordre du micron. 
En raison des imperfections de filetage, la repro- 
ductibilité, sur notre appareil actuel, n’est que de 2 
a 3u Le déplacement total de 1,4 mm couvre 
largement les besoins pratiques. 

Le réglage consiste à amener l’arête AB de la 
cale (fig. 3) à l’alignement de la source et du milieu 
de la fente, c’est-à-dire à annuler s dans la for- 
mule (1). Pour un réglage correct, l'intensité obtenue 
au zéro du goniomètre est donc la moitié de lPin- 
tensité correspondant à l’éclairement total de la 
fente d'analyse dans le faisceau direct. On amène 
l'intensité observée à cette valeur par une trans- 
lation du support d’échantillon. dans le sens conve- 
nable. La sensibilité est excellente, un déplacement 
de 2 p aux environs de la position optima entraînant 
une variation de 5 pour 100 de l’intensité enregistrée. 


Pour contrôler ce résultat, on peut faire ensuite 
tourner le support d’échantillon de 90°. En faisant 
glisser le coin de réglage dans son plan jusqu’à obtenir 
à nouveau l'intensité moitié du faisceau direct, 
l’arête AB se trouve en coïncidence avec l’axe © 
du goniomètre. En passant à des positions comprises 
entre 90 et 180o° on ne doit plus observer de variation 
d'intensité. En pratique, nous avons obtenu des 
variations inférieures à — 5 pour 100 confirmant la 
valeur donnée plus haut pour le jeu de l’arbre. 


(5) Brevet français n° 648.147. 


; / 
? À 


_ 20 Rotation. — Pour amener le plan P du support 
l'échantillon dans le plan de référence II, on rem- 
lace le coin par une barre de réglage qui occupe 
“presque toute la distance entre les fentes de diver- 
sence et de réception de l’appareil. Nous avons 
utilisé une pièce en duralumin stabilisé (par recuit 
à 3000 pendant 48 h) de 25 X 3 X 0,3 cm rectifée 
Sur ses deux grandes ‘faces au marbre d’ajustage. 
«Si le plan supérieur 25 x 3 cm de cette barre fait 
un angle &« non nul avec le plan Il, l’une ou l’autre 
-de ses extrémités interceptera le faisceau direct. 
“Pour « © o°,o1, on masque une hauteur de fente de 
l’ordre de EE + 
la moitié de sa partie utile. Toutefois la surimposition 
du faisceau réfléchi modifie considérablement cette 
sensibilité dans une région de quelques centièmes de 
degré autour de la position correcte. 

. L’analyse rigoureuse des éclairements distingue de 
nombreux cas suivant les dimensions et les positions 
respectives de la source, de la barre et de la fente. 
On montre que dans tous les cas, si l’on tient compte 
de la réflexion totale sur le plan supérieur de la barre, 
Je flux reçu est égal à la moitié du flux d’éclairement 
total lorsque le plan de la barre coïncide avec le 
plan 11. Mais dans certains cas on peut avoir un ou 
deux maximum d’éclairement, pour une inclinaison 
de la barre inférieure de toute façon à | 02,02 |; par 
conséquent on peut avoir plusieurs valeurs de « 
correspondant à une intensité moitié, et le réglage 
se fera de préférence sur les maximum. 

Si nous nommons r la distance entre l’axe de 
rotation O du goniomètre et l’extrémité de la barre 
tournée vers la source, q la distance entre le même 
axe et l’extrémité tournée vers la fente de réception, 
R le rayon de giration du goniomètre, on peut montrer 
que, pour une barre dont la face supérieure serait 
‘évidée de manière à supprimér pratiquement toute 
réflexion totale, avec L = 3f, et lorsque rR + 2qr = qR, 


æ 3.10 cm, c’est-à-dire près de 


soit AIT 5 un maximum unique d’éclairement 


se produit lorsqu'il y a. coïncidence entre P et x 
Une loi parabolique relie l’erreur angulaire « à l’erreur 
sur l'intensité : 
Ix— 1 
Ty 
GETNIO OOT Eee 


12,8 20 


8,3 


Rep) 7,2 


pour 100... 0,8 


3,3 5 6,7 


RÉGLAGE ABSOLU D'UN GONIOMÈTRE À COMPTEUR DE GEIGER-MÜLLER 
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Dans le goniomètre Norelco de série il est prévu 
un ajustement fin d’angle du support qui, par la 
méthode décrite, peut être réalisé à la tolérance 
indiquée (+ 09,02). 

On peut d’ailleurs vérifier la planéité de la barre, 
en la retournant face pour face; à une variation 
d'altitude de 7 au-dessus du plan Il correspond 
dans le cas d’une barre sans réflexion une variation 
de 20 pour 100 l'intensité. 

Le réglage ainsi terminé, les performances ulté- 
rieures de l’appareil ne dépendent plus que de la 


[TT 
[ Ü 
Î 
Mt 
[] 


Flux reçu per le fente d'analyse 


(28) À 

Fig. 5. — Enregistrement du flux reçu par la fente d’analyse, 
le goniomètre étant réglé et la cale étant en place. L’extré- 
mité gauche est limitée par l’ombre de Ia cale, celle de 
droite par l’ombre du bord supérieur de la fente de diver- 
gence (0°, en 6). 


0 01 02 03 O4 05° 


qualité de la taille des engrenages. Pour le gonio- 
mètre Norelco, une dent du plateau goniométrique 
qui correspond à 1° (20) fait 2,54 mm (1 /10€ d’inch). 
Une erreur de taille de + 5 y introduit alors sur 20 
une erreur de + 00,002. La précision ultime sur la 
mesure d’un angle est donc | 


2A(0 — 05) vw 0,003 X 2 = 0°,006 (20). - 


La position d’un pic de diffraction, pour un produit 
bien cristallisé peut être déterminée à Æ 02,005 (20) 
ce qui donne finalement pour l’imprécision sur 
l’angle de diffraction 2A0 æ ov,or. 


Nous remercions MM. Héring, Perio et Klein- 
berger pour l’aide qu’ils nous ont apporté dans la 


pos Pour as Ds Fe AQUIE UE discussion, la réalisation et la rédaction de ce 

La figuré 5 donne l’enregistrement du faisceau Mémoire. 

direct après réglage. Manuscrit reçu le 17 juin 1953. 
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Sommaire. 


— L'étude analytique de la déformation d’un profil de raie au cours d’une exploration 


continue du spectre avec enregistrement automatique permet la détermination des corrections à 
nécessaires pour la reconstitution du profil vrai. L'introduction mathématique de la notion de distorsion | 


conduit au choix des conditions expérimentales. 


L'application des corrections ainsi déterminées donne à un enregistrement AMOPURE 13 
caractère de précision que le tracé point par point d’un profil de diffraction. 


même : | 


Les considérations développées dans cette étude s'étendent tout naturellement aux autres cas où le 
système de détection et d’enregistrement présente une réponse analogue à celle d’une cellule retard. 


Notations. 


a et b, instants d'enregistrement du fond continu 
situés avant et après le passage de la raie; 

e, base des logarithmes néperiens; 

{, frottement de l’air; 

r, réponse de l’« intégrateur »; 

r , réponse au temps a; 

t, le temps; 

l valeur de { au pic de la réponse; 

u, variable d'intégration ayant la dimension d’un 
temps; 

DO US 

+, variable d'intégration; 

y, variable auxiliaire; 

y»w Valeur de y au pic de la réponse; 

F, flux magnétique; 

I, moment d'inertie; 

R et S, résistances; 

T, constante de temps du système « intégrateur + 
enregistreur »; 

g . 

12 

8, angle de déviation du galvanomètre; 

o, résistance interne du galvanemètre; 

z, paramètre caractéristique d’une 
Laplace-Gauss; 

+, forme du signal; 

w, fréquence d’une composante spectrale ; 

F, couple de torsion; 

P, spectre des fréquences de la réponse r; 

D, spectre des fréquences du signal ©. 

2, vitesse de parcours angulaire du goniomètre; 


a — 


courbe de 


Enregistrement. - [L'enregistrement des 
spectres X à l’aide d’un goniomètre à compteur de 
photons (1) (Geiger-Muller ou cristal et photo- 


(:) Nous citerons les appareils construits par la General 


multiplicateur) entraîne nécessairement une défor- 
mation du spectre lorsqu'on opère par balayage. 
continu, goniomètre et enregistreur étant mus tous. 
deux par des moteurs synchrones. | 

Ces déformations tiennent, d’une part aux erreurs. 
statistiques de comptage, d’autre part à l’existence 
des constantes de temps localisées dans le circuit. 
servant à déterminer le taux moyen de comptage. 
(appelé « intégrateur » en français et « ratemeter » 
en anglais) (?) et dans l’enregistreur lui faisant. 
suite. 

Le relevé des profils de raies par comptage à. 
angle fixe, atténue la première et supprime la. 
deuxième de ces déformations. Mais ces comptages. 
sont fastidieux et entraînent une perte de temps 
considérable. Nous avons pensé que l'étude des 
déformations dues à l’enregistrement continu per- 
mettrait les corrections nécessaires à la reconsti-. 
tution du profil statique; on pourrait ainsi utiliser 
pleinement l’automatisme et la rapidité d’exploi-. 
tation qui caractérisent les spectromètres modernes 
à compteurs. 


Nous étudierons ici le cas d’une raie isolée. En 
effet, le circuit équivalent à l’« intégrateur » conser- 
vant les propriétés d’additivité, la réponse à une 
somme de raies (multiplet) est la somme des réponses 
aux composantes isolées. 


Electric Co, Hilger and Watts, la North American Philips, 
Seifert and Co. 


(?) On sait que celui-ci fournit une tension de sortie propor- 
tionnelle au nombre moyen de coups délivrés par le compteur 
durant l’unité de temps lorsque ce nombre reste constant 
dans le temps. 

Le circuit utilisé à cet effet comprend effectivement une 
cellule intégratrice constituée par une résistance en série 
et une capacité en parallèle. Mais il est utilisé dans une bande 
de fréquence inférieure à celle de coupure, c’est-à-dire dans 
une zone où il ne fonctionne pas en intégrateur. Le terme 
d’intégrateur nous paraît donc mal adapté. 


3 are de la fluctuation quantique, le a 
- de proportionnalité étant choisi de telle façon que 
b 


fe o dé =17. 


be [14 


L'origine des intensités est prise sur le fond 
-continu. La raie est centrée sur l’origine des temps, 
c’est-à-dire que 

=D 
/ ot dt =0o. 


Les limites d'intégration a et b sont situées de 
part et d’autre de la raïe, en sorte que 
Ê p(a) o9(b)0o. 
Soient 1 la constante de temps du circuit « inté- 


 grateur » et r, la réponse au temps a, la réponse 
- effectivement enregistrée au temps £ sera 


(2 AL 
mn: 1 TT 
F=e rer f esta | 
SÉUCN 


Au bout de trois à quatre constantes de temps 
l 


r,e 7 devient négligeable, et si l’on a eu soin de 
commencer l'enregistrement suffisamment tôt avant 
_ d'atteindre la raie, on peut écrire 


# LU 
J ST FT 
“ 1 L f 
: e o(u)du 
r À De 


- qui est une solution particulière de l’équation 


(1) 


Construction graphique. — La forme de l’équation 
différentielle (1) permet une construction graphique 
de © connaissant r. 

Soit (fig. 1) un point M de coordonnées &, r4« 
La tangente à r en ce point vient couper la verticale 
- d’abscisse a + T en un point P qui a pour ordonnée 


Ty + TS). - Le report du point P de l’abscisse 


_ a + T à l’abscisse a donne le point Q correspondant 
à la valeur ©, La figure 1 montre la correction 
_ ainsi effectuée. 
Pratiquement on peut se contenter de porter 
les points P sur un calque et de déplacer de T l’origine 
des abscisses. 


Intensité intégrée. — En intégrant (1) on obtient 
D 
[ RL UT (Th T2) —= f o d/ 
7 di: ie 4 va 
et comme 
FR Ta—=0 el : AT 
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on à 
b 
de rx. 
L’intensité intégrée est conservée. 
Centre de gravité. — En multipliant par { chaque 


terme de (1) et en intégrant, il vient 


.d D 47 b 
Î redt+ T | Dides f otdt. 
6 a dé (24 


«a 


À ntensité fi 
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T T T 4 Te 
4700° 4750° (28) 
Fig. 1. — Réflexion 220 du Si (Cu Ka,a.). 


1. Enregistrement continu. 

2. Correction graphique de la déformation entraînée 
par la constante de temps 
(T = 175, Q — 0,02°/mn). 


Or 


On a alors 
b 


J NE (EN HA 


« 


Le centre de gravité est donc déplacé par rapport 
à sa position théorique de l’angle parcouru par le 
goniomètre pendant une constante de temps de 
l’« intégrateur », soit de TS, où {2 est la vitesse 
angulaire du goniomètre. 


Position du pic. — Dans tous les cas, le maximum 
de la raie enregistrée se trouve sur le flanc de la 


: : À ba 
raie non déformée ©. En effet pour = (1) donne 


Oo = TJ. 
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Cas particulier. —- Pour aller plus loin, il 
devient nécessaire d'adopter pour © une expression 
précise. 


Une étude du phénomène a été présentée par 


À Intensité À 


24,20° 24,40° 


(28) 


Fig. 2. — Réflexions 002(3) sur une face de clivage de mica, 
relevées par comptages à points fixes. Cu X,, 14 KV, 6 mA. 
Les traits verticaux indiquent les limites d'incertitude 
des comptages. La courbe continue est une gaussienne 
déduite de la largeur expérimentale à 60,3 pour 100 de 
la hauteur. 


Wainwright [1] qui adopte pour les raies un profil 
triangulaire. Les conclusions tirées de cette étude, 
conservation de l'intensité intégrée, déplacement 
de T du centre de gravité, diminution et retard 
du maximum sont exactes, comme nous lavons 
déjà montré dans le cas général Cependant, la 
conclusion de [1], reprise récemment par Wil- 


lamson [2], que la position du maximum théorique 


correspond au point d’inflexion de la courbe enre- 
gistrée est due uniquement au caractère discontinu 
du modèle adopté, et ne saurait être retenue. En 
effet, en dérivant (1) on obtient 


do dy n dr 
dé dé de 


Au point d'inflexion _ =o, d’où = = > 
tangentes sont parallèles. 

Bien que le sujet soit controversé, on peut, sans” 
introduire d’erreur notable, adopter pour les raies 
de diffraction un profil de Laplace-Gauss. La 
figure 2 fournit une justification de cette hypothèse 


de travail. Soit donc 


© \ Her 


x et s étant exprimés en unités de temps. 
La réponse de l’« intégrateur » est 


1 6! 

T n u® u 271 ! 

e + e | — 7 

es — | en Pda MUNIE 
sTV2r > 27 


0 (y) étant la fonction d'erreur Æ “ _e—"*dæ, avec 


pi re Cr): 


Le détail des calculs est donné en Annexe (10). 


Déplacement du pic en abscisse. -- La dérivée 
(voir Annexe, 2°) : 
(4 


| TJ Ter F LH 
de ST IPN [1+0(r)]+e (Our 


| 


: 


s’annule lorsque 


pli+60»)] = ——— 


ou 


0 ( 2 3 Ù S 


3 ; l F 4 
Fig. 3. — Déplacement T du maximum d’une raie (courbe 1), 
et complément à 1 de la distorsion (1 — D) (courbe 2), 
en fonction de 7 Les rectangles indiquent les limites 


d'incertitude des valeurs expérimentales. 


l étant l’abscisse du pic de la réponse et y, la 
valeur correspondant à {,, rappelant que selon (11) 
do 3 


= p +0, (13) 


v, 


nm '- 
" 


les relations (12) et (13) fournissent une repré- 


- sentation paramétrique commode de la variation 


de à en fonction de z (fig. 3). 


A 
T 9 
c'est-à-dire du déplacement du sommet du pic 
. exprimé en unités de constante de temps, en fonction 


de 7 
sa hauteur exprimée elle aussi en constante de 
temps. 

Le déplacement du pic est donc une fonction 
compliquée de la largeur propre des raies et des 


constantes de temps. Maïs une erreur de 10 pour 100 
sur une correction étant le plus souvent négligeable, 


La courbe : de la figure 3 donne les valeurs de 


demi-largeur de la raie à 60,3 pour 100 de 


on voit que si 7 > 9, 6, il suffit en général de déplacer 


la position en abscisse du pic d’une valeur T. Nous 
retrouverons plus loin, dans l’étude de la distorsion 
apportée par le circuit RC, une justification supplé- 
mentaire de cette manière de procéder. 


Déplacement en hauteur du pic. — L’abaissement 
r'( Lo) 


sera en vertu 
(0) 


relatif de la hauteur du pic 


, o(%) : 
de (8) égal à ETS soit 


Vérification expérimentale. — Des vérifications 
ont été faites sur un ensemble comprenant un 
. générateur de rayons X Philips Norelco, un spectro- 
goniomètre à grand angle Norelco, un « intégrateur » 
C. E. A.,, et deux enregistreurs, Speedomax et 
PA EAN | 
La vitesse de déplacement de la plume du Spee- 
domax est suffisamment grande-pour être toujours 
dans nos conditions expérimentales, : négligeable 


De na dr Sale 
vis-à-vis de rÈ La courbe enregistrée correspond 


d 
donc très sensiblement à r. En fait, compte tenu 
des erreurs d'expérience, les points expérimentaux 
se placent sur la courbe théorique (fig. 3, courbe 1). 

Par contre l’utilisation d’un enregistreur galva- 
nométrique introduit des déformations supplémen- 
taires. L’équation de mouvement étant 


d?5 s 
le + (/ + 


te APR 
o dt Re fe 
(pour la signification des symboles, voir la liste 
de ceux-ci), si l’on peut négliger l’inertie T du galva- 


2 


: Fa 
nomètre, sa constante de temps S ( f + =) s'ajoute, 


en première approximation, à celle de l’« intégra- 
teur ». 
On peut déterminer expérimentalement la cons- 


2 
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tante de temps de l’ensemble « intégrateur » + gal- 
vanomètre, à partir du déplacement des centres de 
gravité. On en tire les déplacements et abaissements 
des maxima. Ceux-ci s'accordent avec l’expérience. 
Toutefois l’imprécision sur la constante de temps 
ainsi mesurée est telle que d’autres représentations 
analytiques rendraient aussi bien compte des 
résultats. En fait, l’utilisation d’un enregistreur 
galvanométrique est à déconseiller. 


Choix des constantes de temps. -_ La densité 
spectrale de fréquence [3] d’un signal © (f) gaussien 
est 


Le CNE 
7 : SR ere 
bo) f o(t)eriot dt = =e - ? 
DATE 


27% 


(14) 


A la sortie du circuit de l’« intégrateur » la densité 
spectrale de la réponse sera 


(15) 


PO EEEe—— 
(7w) 2r(1+/07) 


Distorsion 


Fig. 4. — Valeurs calculées de la distorsion, 


en fonction de _ 


7 


Si nous appelons taux de distorsion D le rapport 
entre la perte d’énergie de la réponse et l’énergie 
du signal, lorsqu'on fait apparaître la réponse sur 
une impédance réelle, on a, en posant 0 T —v 


et. a — F OÆ 


Î PP* du 
De 2% 


1) +, | = = 
/ Db* du 


z 


fie Pc ma 
Ar: QE [#] 
Vz Crer | L v? | 


—1—4Vre*#[1—0(a)] 


(voir Annexe, 3°). 


La courbe représentant 1) en fonction de : a 


été tracée sur la figure 4. On constate qu'elle pré- 
sente à l’origine un départ parabolique. La dimi- 
nution de la constante de temps 7, c’est-à-dire la 
se é I % 
diminution de - = - 


PA (s 2 


apporte donc très rapide- 


(*) L’astérisque désigne la quantité complexe conjuguée. 
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ment une diminution de la distorsion ainsi qu'il 
ressort des figures 5 a b, c. Elles donnent trois 
enregistrements faits à des taux de distorsion 
de 60, 1ù et 2 pour 100. 

D'autre part, des formules (14) et (15) on déduit 
aisément la conservation de l'intensité intégrée de 
la raie. En effet, cette intensité étant la compo- 
sante continue du signal, pour & — 0, 


l 
D(o)— 57 


fed= 2 f rdt=P(0). 


= 


— 


Si les fluctuations quantiques d'amplitude du 
signal sont inférieures à 2 pour 100, il est bon de ne 
pas dépasser une distorsion de 4 pour 100 (puisque 
celle-ci est relative aux puissances à l’énergie du 
signal). De la sorte les formules approximatives 


À '/ntensité 
[ 
nr e 1408 6 RM! < 
ST T sil 
4700° 4750° (28) 
a.D = 60 pour 100. 
Intensité 

| 

| 
4700° 4750° (26) 


b.D = 15 pour ro00. 
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Intensité 


47 00° 47 50° 


CDI=WSpPoUur r0p: 
Comparer au profil théorique (fig. 1). 


(28) 


l'ig. 5. — Influence de la distorsion sur un enregistrément 
relatives aux déplacements du pic en abscisse et 
en ordonnées seront valables très sensiblement au 
premier ordre. 

Aïnsi la connaissance de la constante de temps de 
l’ « intégrateur » à réponse linéaire permet un 
travail précis simple sur les enregistrements directs. 

Par contre tous ces avantages disparaissent 
lorsqu'on utilise des systèmes ayant une réponse 
RSA où homographique. 

Le tableau I donne en fonction des constantes 
de, temps et de vitesse d'exploration, les dépla- 
cements des centres de gravité enregistrés. Il permet 
de choisir les conditions expérimentales de façon à 
réduire la distorsion à un niveau acceptable. Les 
valeurs indiquées pour la distorsion le sont pour des 
raies dont la largeur ne dépasse pas celle propre au 
goniomètre. Pratiquement de telles raies sont assez 
rares et la distorsion sera le plus souvent plus faible. 

Nous avons procédé par la méthode d’enregis- 


trement continu des déterminations de paramètres - 


avec une précision de l’ordre de 2 à 3.105, l’appa- 
reil ayant préalablement été réglé d’une manière 
absolue par la méthode déjà décrite [4]. Ces résultats 
seront publiés ultérieurement. 


PDUE 


DE L'ERREUR SYSTÉ A L'ENREGISTREMENT CONTINU 


È PP. roro ER |. re Sa Rs ; PA 
| —. Dépläcément des centres de gravité en degrés (0). 
Distorsions, en pour 100, pour des raies dont la largeur ne dépasse pas celle propre au goniomètre. 


Vitesses d’exploralion en degrés (20) par minule. 


_ Constantes l 1 I 1 1 
de temps (s). LÉ HET: 5h va $ 95 50 (Est 


0,002 0,001 
3 » 
OAI ane NO ON 6,005 0:00 0,001 
HEAR EEE 0,014 0,007 0,004 0,002 0,001 “2x3 


ST neue 0,030 O,O1S 0,000 0,004 0,00 0,001. 
RÉ RRAR STE 0,043 0,011 0,00) 0,003 0,001 
ÉSATOE o a 0,057 0,014 0,007 0,001 0,001 0,001 
# : - 
: SN Etes Tete 0,104 0,013 | 0,007 0,002 0,001 
HSE Due ne. 0,141 0,072 0,036 | o,o18 ,009 0,003 0,001 G 
An: VERS Sr HSE 0,173 0,088 0,043 0,022 0,011 0,004 0,002 5 k 
MATE ASS et Te 0:43 0,21; 0, 10 0,094 | 0,027 0,009 0,004 
k se : : 2 pour 
Jesse. 0,97: 0,284 0, 14x 0,072 0,036 | o,o11 0,006. me POUFTON | ee 
à ! L———_— —> 8 pour 100 el 
TE AO ErT 1:9733 0,87 0,433 0,217 0.104. 0,035 0,017 torsions ! 
, —> 32 pour 100 } RS 
ANNEXE. LC fie 
0 (y) étant la fonction d’erreur JE CRUE 
: De 5 
10 Calcul de r lorsque 
Ë dr x 
LT 30 20 Calcul de ro ee On remarque que ji 
(ES UT TT 
Moon 
4 et AR: 1 se 
_ On a alors en remplaçant (dans la formule générale Aer" \ 
£ = . “1 = G'V2 
donnant r) © par sa valeur particulière : ÿ À 


r est un produit de deux fonctions “ tempse ‘ 


; 
ST PR 
D 6 7 7 qe. et 1 + 0Q). D'où 
cT V2 er 2 É o 
De RARE SET Lee? xs LE 
Pour intégrer, on remarque que Le Svp T Le he? CAT. Ace 
2? T 54 oc? 2 g? l è y LE 
SES LIRE RE AE) . dy 
26? FAR ES (2 ») 27? He +R CO A “ 
VT dé È 
G* 2 n 
_ On pose alors er: de ee “ ce 3k 
ç? r. he À lil 4 4 “ae . r 
Ce F)=r D Vel Care) 
5 1 V2 / ù 4 
LE Û (: £; Fr) ne 3v Calcul de la distorsion. — Lorsqu'on fait RE 
5 V2 apparaître le signal aux bornes d’une impédance 
% Re son énergie est 31 
F On en déduit RE ; envie Db* ge Ÿ 
ë PP dr— sd Ï - us 1 (= + TZ) du, + 
DA Ü « L 
F | c'est-à-dire la somme des énergies élémentaires 5 
te portées par les composantes élémentaires du spectre Es 
MA : \ Ve 
de fréquence. ‘ 
se . De même celui de la réponse est 23 
sr ! 52 
e CT DID TPE SPIE 
== sru+t(y)le 2k He  [ (+ 7e ) do. : 
À; 
a 
SA \ DA 


TR 


= 


pt 


> À ; La ET on DE PHYSIQUE DAT PORTES 


La définition choisie pour la distorsion (p. 19 A) En notation | smbolique ([3]; p. 5o1) 
s'écrit 


1 
Dai PRÉ à 


Lorsque Z = Z*—S -c'est-dire que Le Le tableau de sos donne 


dance Z est une résistance Tue [si #CYP)l 
à 2 Fz S 
PP: - P*P Fe. 
ER pr où 
= : + 
W,— Se PP* du Wie 2TrS CAL | ee O(x)]. 
ss PP+ de 1 CEE ES W _peut s’obtenir en faisant TT, On l'obtient * 
Re QE ET 7e G Ê : EE 
SJ ATES J NH we facilement aussi en posant w — w3?\ 2. Alors 
En posant FA MORE fre 5 dw 
o? RE See 9? V2 
Ti 0? Va e = = é 
O] et P 72°? ù ns 
il vient == = _ f e. F7 dy LES 
ide GER TSIN TEE 272$ 
du) = T FE : W : : 
V7 AR RE a 2 HIT ES er CLIP 
2 Le à ISLE © [1—8(a)] = 2 ÿx e%[1—0(æ)]: 
2 p | 
We pere D'où 
>r25S1 f (re) VT ; Le ù, 4 
cite ë à D=i—aÿre®Tr—0(x)]. 
—— Fe cf — 6 ? dr | 
2RST RD, (Hz) Vr Manuscrit reçu le 13 juillet 1953. 
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QUELQUES NOUVEAUX TYPES DE PONTS DE MESURE EN BASSE FRÉQUENCE 


Par RoBErT GUILLIEN, 
Institut de Physique de l’Université de la Sarre, 


Sommaire. 


— Les causes qui limitent la sensibilité des ponts de mesure en basse fréquence sont 


exposées. Les inconvénients des transformateurs B. F. d’entrée et de sortie sont mis en relief, 
Trois types de ponts échappant à ces inconvénients sont décrits : 


1° Un pont à amplificateur différentiel; 


0 Un pont où, grâce à un cristal modulateur, les transformateurs B.F. sont remplacés par des 
transformateurs H.F. de propriétés beaucoup plus satisfaisantes; 


39 Un pont en double T à deux tensions d’alimentation. 


Ce pont peut être réalisé de sorte que son équilibre soit indépendant de la fréquence et que l’impé- 
dance à mesurer, les étalons, l'indicateur de zéro et les sources de tension aient un point à la masse. 


1. Introduction. — Aux fréquences inférieures 
à 100 kHz, les mesures de capacités et d’angles 
de pertes s'effectuent le plus souvent au moyen 
d’un pont : pont de Schering, pont de Sauty, pont 
en double T, etc. [1]. 

Le pont étant alimenté par une tension alter- 
native V — V,coswt, son équilibre est réalisé 
quand la différence de potentiel U entre deux 
points appropriés M et N est nulle. Le calcul de U 
à partir de V au moyen des lois d’'Ohm et Kir- 
chhoff ne met en jeu que des équations différen- 
tielles linéaires. Par suite, en régime permanent en 


introduisant les impédances complexes Z3, Zoe, …, Zn 
: AE U 
des divers éléments du pont, le rapport ;; est de 
la forme : 
Dec, Ro, RNA TS A) 
HR JECRa Ra... Rn, A1, A, A) 


_ où 
= Ri + A, Za= Ri+ J Aa, etc. 


Pour réaliser l’équilibre, il faut à la fois : 


== 0 et £ = 0; 


donc deux réglages, en général fonctions de 


._ 2. Causes limitant la sensibilité — En 
général, une variation accidentelle de w change les 
réglages d’équilibre, mais d'habitude la sensibilité 
est limitée par une toute autre raison. Supposons 
assurés la stabilité mécanique et l'équilibre ther- 
mique du pont. Ce qui limitera alors la précision 
des lectures est le fait qu’on ne peut annuler U 
mais seulement le faire passer par un minimum. 
Les réglages du pont ont un certain flou et par 
suite une augmentation indéfinie de la sensibilité 


de l'indicateur de zéro devient sans intérêt pour 
augmenter la précision. 


En supposant l’équilibre parfaitement réalisé à 
/ He 
la fréquence A de la tension d'alimentation (F =— }> 


27 
l’examen à l’oscillographe cathodique de la diffé- 
rence de potentiel résiduelle U, entre M et N montre 
qu’elle se compose de tensions : 


10 des fréquences harmoniques 2F, 3F, ... dues 
à ce que la tension d'alimentation V n'est jamais 
parfaitement sinusoïdale; le pont est bien équi- 
libré pour F, mais peut ne pas l’être pour 2F, 3F, ... 
et fonctionne alors comme un indicateur d’har- 
moniques, ce qui n’est pas du tout le but désiré 
lorsque l’on veut mesurer une impédance; 


29 de fréquences parasites : 5o Hz dues au secteur, 
et autres; 


3° en forme d’impulsions réparties au hasard 
dans le temps. Ce « bruit de fond » est dû à ce que, 
vu de sa sortie MN, le pont se comporte comme 
une impédance Z aux bornes de laquelle existe une 
tension d’agitation thermique due aux fluctuations 
de répartition des électrons. La partie nuisible du 
carré moyen de cette tension est donnée par la 
formule de Nyquist : 


= 4KT|ZIAF, 


AF étant la largeur de la bande de fréquences que 
laissé passer l’appareil indicateur de zéro. 


3. Augmentation de la sensibilité. -— La 
stabilité étant supposée réalisée, l’augmentation 
de la sensibilité et de la précision exige que l’on 
diminue le plus possible U,, ou tout au moins la 
déviation résiduelle de l'indicateur de zéro. Cette 
dernière condition est réalisable en employant un 
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indicateur sélectif qui ne réagisse qu’à la compo- 
sante de U qui a la fréquence F : galvanomètre à 
résonance, amplificateur accordé sur F ou, moyen- 
nant certaines précautions concernant la phase, 
un détecteur synchrone (lock-in, pont de phase). 

Cependant, il reste avantageux de diminuer les 
composantes de U qui n’ont pas la fréquence F. 
En effet, compter sur une grande sélectivité de 
l'indicateur pour les éliminer, oblige à introduire 
une grande constante de temps, ce qui nuit à la 
rapidité et à la commodité des mesures. La compo- 


sante & d’agitation thermique est en général peu 
génante et ne produit guère qu’un petit déplacement 
du zéro de l’indicateur. Les tensions parasites dues 
au secteur se réduisent grâce à des blindages élec- 
trostatiques et éventuellement magnétiques, elles 
restent cependant souvent gênantes lorsque le 
pont possède un transformateur de sortie. Lorsque 
le pont est alimenté par un oscillateur à battements, 
on constate souvent que U, contient une compo- 
sante H. F. gênante qui provient de l’un des géné- 
rateurs H. F. qui produisent les battements. On s’en 
débarrassera en filtrant V ou U. 

L'’élimination de la gêne due aux harmo- 
niques 2}, 3F, est recherchée habituellement 
en employant une tension d’alimentation V aussi 
sinusoïdale que possible. Un autre remède consiste 
à choisir une structure de pont telle que si les deux 
équations d’équilibre sont satisfaites à la fréquence F, 
elles le soient encore sensiblement pour les premiers 
harmoniques suivants. Ceci a également l’avantage 
de faciliter l’étude de la constante diélectrique &’ et 
de l’absorption diélectrique €” des isolants pré- 
sentant de la dispersion. 


4. Inconvénients apportés par les transfor- 
mateurs dans les ponts à basse fréquence. — 
Les ponts de mesure en losange, dérivés du pont 
de Wheatstone, restent encore les plus répandus. 
S'ils emploient comme indicateur de zéro un télé- 
phone ou un électromètre [2], ils peuvent ne pas 
comporter de transformateur. En général cependant 
la différence de potentiel de déséquilibre U doit 
être amplifiée avant d’agir sur l’indicateur de zéro. 
Céci est réalisable soit (fig. 1 a) en-mettant M à la 
masse et employant un transformateur d'entrée, 
soit avec un transformateur de sortie (fig. 1 b). 

Le premier dispositif présente deux inconvé- 
nients 


19 Les capacités parasites entre le secondaire 
du transformateur d’entrée et la ‘masse ne sont 
pas réparties d’une manière absolument symétrique. 
Il en résulte, par suite de la self-induction du trans- 
formateur, que les réglages du pont changent un 
peu avec la fréquence, même si l’on a utilisé le 
système de compensation de ces capacités para- 
sites appelé « Terre de Wagner » [3]. 


29 Le transformateur doit comporter entre ses 


* Pie > * 


JOURNAL DE PHYSIQUE 


ar 1 Se NT. 2 
PRO EE Die! ECS TER ES Ft 


enroulements primaire et secondaire un écran 
électrostatique mis à la masse. Sinon, à la tension 
d'alimentation V induite magnétiquement au 
secondaire du transformateur se superposerait une 
tension induite électrostatiquement par capacité 
entre les deux enroulements et déphasée par rapport 
à V. Un écran électrostatique est aisé à réaliser, 
mais il écarte les enroulements du transformateur 


et augmente les fuites magnétiques. Par suite, lem 


tension secondaire 


rapport varie beaucoup avec Jam 


tension primaire 
fréquence et le taux d’harmoniques au secondaire 
peut atteindre quelques centièmes. | 

Le second dispositif (fig. 1 b) ne crée pas d’har- 
moniques parce que les courants dans le transfor- 
mateur sont très faibles près de l’équilibre. Paru 


bi = 


a b 
IDR 


PIRE, 7-7 


contre, l’inconvénient des capacités parasites avec 
la masse existe comme avec le dispositif de la 
figure 1 a. Un autre défaut plus grave est qu'un « 
transformateur ainsi placé..à l'entrée d’un ampli- 
ficateur fonctionne comme un cadre : tous les 
champs magnétiques variables du laboratoire y 
induisent des tensions indésirables, principalement 
à 5o Hz. Des blindages très soignés sont indispen- 
sables pour rendre les mesures possibles. 


5. Pont à sortie sur amplificateur difié- 
rentiel. — Pour supprimer complètement les 
inconvénients mentionnés au paragraphe 4 précé- 
dent, nous avons d’abord éliminé tout transfor- 
mateur en effectuant la sortie du pont sur un ampli- 
ficateur différentiel. 

Bien que nous ayons ensuite employé d’autres 
solutions donnant une meilleure stabilité, nous 
donnons aussi les résultats obtenus avec un ampli- 
ficateur différentiel parce qu’ils nécessitent un 
matériel restreint et montrent une bonne sensi- 
bilité. 

Principe. — Un amplificateur difrérentiel idéal 
donnerait entre sa borne de sortie S et la masse 
une tension À (v,—v,) lorsque ses bornes d’en- 
trée M et N sont portées à des potentiels v, et 
par rapport à la masse (fig. 2). 
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Un exemple très simple d'amplificateur  difté- 
entiel est constitué par une triode (fig. 3). Les 
“tensions variables v, et v, étant appliquées à sa 


Fig. 2. 


grille et à sa cathode, la tension variable entre 
lanode et la masse est : 
À lb 


dv, = K(Di— vs) + vs ——— 
LU En a rh 


(X, coefficient d'amplification de la triode; r, résis- 
tance interne; rx, résistance de charge). Ce dispo- 
sitif extrêmement simple nous montre déjà la 


difficulté que doivent vaincre les amplificateurs 


différentiels : en plus du terme désiré en v, —v, 
figure un terme indésirable en v,. D’une manière 
générale, un amplificateur différentiel a sa tension 
de sortie de la forme : 


Vs = AV, — vo) + B(v; + v). 
Pour l’emploi entre le pont et l’indicateur de zéro, 


l’amplificateur différentiel devra être construit de 
sorte que B puisse être annulé. 


Réalisation. — Dans le dispositif que nous avions 
réalisé, la tension de déséquilibre U d’un pont de 


Fig. 4 b. 


Schering est introduite entre les grilles de deux 
lampes à cathode asservie L, et L, (cathode follower) 
(fig. 4 a). L’impédance vue de M ou de N est donc 
très élevée tandis qu’elle n’est que de quelques 
centaines d’ohms vue des cathodes de ces deux 
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lampes. Ces deux cathodes sont réunies aux grilles 
d’une double triode L,L, dont la somme des courants 
anodiques reste sensiblement constante grâce à la 
résistance rx(rr>r», résistance interne de L, 
et L,; rer», résistance de charge dans l’anode 
de L, ou L;). C’est cette double triode qui constitue 
l’étage différentiel proprement dit [4]. 

Le schéma linéaire équivalent à chaque triode 
permet facilement l'étude de ce dispositif. Si vu 
et v,: sont les potentiels alternatifs des grilles de L, 
et de L, (partie variable de la différence de potentiel 
entre une grille et la masse), la tension alternative 
sur les cathodes de L, et L, est sensiblement EE 
Les différences de potentiel entre grille et cathode 
sont donc : 


Va Er Ugo 


y — Vyr 


et 


Les tensions amplifiées recueillies sur les anodes 


de L, et:L, sont donc : 


(D 1 — Veo) Th K (Det — Ugo )rD 


2(Tp=E Th) 


2(Pp ET) 


Un calcul plus rigoureux tient compte de ce que 
les deux triodes L, et L, n’ont jamais tout à fait 
le même coefficient d'amplification, mais des coeffi- 
cients voisins X, et K, et de ce que la résistance r4 
n'est pas infinie. Il donne ainsi comme valeur 


> 


L : : : : ? 
du rapport : qui détermine la tension nui- 
Sible B(va + vx) correspondant à la tension 
utile À (Ds — Vs), l'expression : 

K3 — K5 de Dh 
B K rk LR D K, + Ko 
4% SK OUR 


> 


£ , 
“ en constituant r4 


par une pentode à courant constant (fig. 4 b) qui 
équivaut à une résistance dynamique de plusieurs 
dizaines de mégohms tout en laissant passer un 
courant anodique suffisant à travers L, et L,. Si les 
deux lampes L, et L, sont des pentodes, on arrivera 
à annuler B en faisant varier X; ou K, par variation 
de la tension d’écran. Si ce sont des triodes, on 
arrive à annuler le terme nuisible en prenant les 
tensions v:1 et v sur des potentiomètres placés 
entre la masse et les cathodes de L, et L,. L’annu- 
lation de B se contrôle en réunissant M et N et en 
agissant sur un potentiomètre de manière à annuler 
la tension alternative 2Bv,, —2Bv» sur l’anode. 

L'expérience nous a montré qu'aux fréquences 
dépassant quelques kilohertz, il est nécessaire par 
suite de déphasages divers, d’ajouter un système 
de compensation à condensateur. 


On diminue déjà le rapport 


+ RS 
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Résultats. — Les résultats ont été équivalents 
avec une double triode ECC 40 et avec deux 


pentodes 6 J 7 pour L, et L,. La fréquence de », 
et v, étant de 1000 Hz, le gain était de 10 
[ua = 10 (0, —)]. A l'égalité de v, et v,, le terme 
B(v, + v,) était d'amplitude égale à r/2000€ de 
celle de », et était formé essentiellement de l’harmo- 
nique de fréquence double. 

Un tel amplificateur différentiel associé à un 
pont de Schering permet des lectures précises : C 
à 2.10 4 près, soit AC = 0,06 pF. Mais ces lectures 
ne sont pas très stables : si la haute tension continue 
(250 V) qui alimente l’amplificateur différentiel 
change, le réglage du pont qui donne une tension 
alternative nulle à la sortie de cet amplificateur 
change. Ceci est dû à ce que les caractéristiques 
de L; et L, ne sont pas identiques et que le 
terme B(v, + v,) réapparaît. On a évité facile- 
ment cette cause d’instabilité en alimentant l’am- 
plificateur différentiel par une haute tension sta- 
bilisée par pentodes. Il reste cependant des dépla- 
cements lents des réglages du zéro, déplacements 
produits par la variation de température des cathodes 
des tubes électroniques qui change leur résistance 
interne. Pourtant, en opérant rapidement par la 
méthode de substitution, nous avons pu effectuer 
de bonnes mesures. 


Amplificateur différentiel par lampe unique à 
pente négative. — Nous avons également imaginé 
et essayé un amplificateur d’un principe tout à 
fait différent. Considérons un tube électronique à 
plusieurs électrodes. Donnons à l’électrode m un 
accroissement de son potentiel égal à v, et à une 
autre électrode n un accroissement de son potentiel 
égal à v,. Le courant d’une troisième électrode p 
varie d’une quantité 


dy 


mi Vis 
ï OV 


so 
+ Un 9, ÿ 


Avec un choix convenable des tensions moyennes 
des diverses électrodes, on peut arriver à avoir dans 
une pe à plusieurs grilles une pente de trans- 


fert ge négative. 


En choisissant soit les pentes grâce .aux polari- 
sations, soit le coefficient de proportionnalité entre v,, 
et v, et entre v, et v, grâce à deux potentiomètres, 
on arrive à ce que : 


in= A(Vi— Va). 


. Malheureusement, les pentes négatives obtenues 

ont été très inférieures aux pentes positives habi- 

tuelles et la tension recueillie dans une résistance 

parcourue par t, était en réalité inférieure à , — v, 
v 


(de l'ordre de = 
< 


avec la partie hexode 


d’une 6E 8), la tension nuisible était ici encore 
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composée essentiellement d'harmonique 2 F et de 


, Vs 
l'ordre de == quand v, = 0. 


Le montage le plus simple que nous ayons réalisé 


sur ce principe employait une pentode 6 J 7. Law 


tension v, est appliquée à la grille suppresseuse 


portée à 84 V (pente positive), la tension v, est 


appliquée à l'écran porté à 180 V (pente négative). 


La tension A (v, —v,) était recueillie sur l’anodem 


au potentiel moyen de 88 V seulement. Avec une 
triode hexode, c’est l'émission secondaire qui permet 
d'obtenir une pente négative de la grille n° 3 par 
rapport à lanode. Il est probable qu'avec des 


tubes électroniques spécialement construits pour 


avoir une pente négative plus élevée, ce principe 


d’amplificateur différentiel deviendrait intéressant. 


6. Pont de mesure à changement de fréquence. 
— Principe. — Un pont, de Schering par exemple, 


est alimenté aux extrémités de sa diagonale AC 


HSM, 


par une tension V de basse fréquence f (de 0% 
à 5oooo Hz). Pour réaliser l'équilibre d’un tel 
pont, il est nécessaire de savoir si la différence de“ 


potentiel de fréquence f entre les extrémités M 


et N de l’autre diagonale est nulle (fig. 5). 

A cet effet, une oscillation auxiliaire H.K. de 
fréquence Fest induite par le transformateur H.F. 
T, dans la diagonale MN. Un élément non linéaire D 


L 


est parcouru à la fois par le courant de fréquence F 
provenant de T; et par le courant de fréquence f « 
qui existe si le pont n’est pas équilibré. Grâce à sa « 


caractéristique coudée, D module le courant de 
fréquence F avec la fréquence f. Ce courant H.EF. 
modulé induit au secondaire de T, une tension qui 
est envoyée à un amplificateur. Le transformateur 7; 
sert à supprimer par compensation la tension por- 
teuse de fréquence F, de manière à n’acheminer 
vers l’amplificateur que les deux bandes latérales 
de fréquence F —f et F + f, dont l’amplitude est 
justement proportionnelle à celle de la tension de 
déséquilibre Vu— Vx du pont à la fréquence / 
à laquelle on effectue les mesures. 
Ce dispositif possède plusieurs avantages ; 


10 Les capacités entre la diagonale MN et la 
masse, dues aux enroulements des transformateurs 
H.F. T, et T, et à leur blindages sont beaucoup 
plus faibles que lorsque l’on emploie comme d’ha- 


L: 
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Mtude des transformateurs B.F. à fer. 
; que lorsque l’on fait varier f, le zéro du pont se 
l déplace beaucoup moins que celui d’un pont ordi- 
naire. 


M. 2° En employant un amplificateur H.F. sélectif 
accordé sur une fréquence fixe F,, on n’amplifiera 
par exemple que F—f—#F,. Les tensions para- 
“sites dues au secteur et au bruit de fond thermique 
“du pont seront donc très peu gênantes à cause de 
«l'effet de sélectivité. 

On peut avantageusement, si l’on désire faire des 
mesures en fonction de la fréquence f, utiliser pour 
alimenter le pont un générateur à battements. Celui-ci 
produit la tension V de fréquence f par battement 

“entre deux tensions H.F. de fréquences F et 


Fig. 6. 


“F,:/—F—F,;. Par suite, en faisant varier F, pour 

- choisir la fréquence f désirée pour les mesures, on 

obtient automatiquement à la sortie de T, ‘une 
tension de fréquence fixe F, —=F 

+ fréquence sur laquelle l’amplificateur est accordé. 
Il n’y a donc aucun autre réglage de fréquence que 

. celui, inévitable, qui consiste à choisir f en tournant 
le condensateur de l’oscillateur F (fig. 6). 

Il est à remarquer que l'élimination de la por- 
teuse est nécessaire pour réaliser la meilleure sensi- 
bilité, et doit être aussi complète que possible. 
En effet, même si la porteuse était assez faible pour 
ne pas saturer lPamplificateur, elle donnerait à sa 
sortie dans la diode détectrice un bruit de fond dû 
à l'effet Schottky dont l'intensité est proportionnelle 
à l'intensité H. F. totale. On augmente donc très 


fortement le rapport be 


brut ©n supprimant la por- 


teuse, 


Détails de réalisation. — La fréquence F, choisie 
était de 472 kHz pour pouvoir utiliser du matériel 
M. F. standard. Les oscillateurs F et F, étaient à 
couplage électronique, celui de fréquence F était 
suivi d’une lampe amplificatrice. La tension V 
était de 30 V, sa fréquence pouvait varier de 12 Hz 
à 5okHz. Comme élément non linéaire D, nous 
avons essayé d’abord un modulateur en anneau 
(Westinghouse au cuivre-oxyde de cuivre) du 
modèle utilisé ‘pour la téléphonie par courant 
porteur. La tension modulée recueillie a été bien 


Il en résulte : 
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EN BASSE FRÉQUENCE 27 À 
supérieure avec le montage représenté figure 5, 
où D est un détecteur au germanium (Westing- 
house WG1-I1). Les transformateurs T, T,, T, sont 
des transformateurs M.F. commerciaux à noyaux 
de fer divisé, les connexions en ont été modifiées 
secondaire secondaire 


our diminuer les capacités ——— 
P [ e blindage 


primaire 

Résultats. — L'équilibre de ce pont reste bien 
stable. L'examen de la tension résiduelle d'équilibre 
à l’oscillographe cathodique montre qu'elle se 
compose essentiellement de bruit de fond (dû au 
germanium) et d’une tension très faible de fré- 
quence 2 f. : 

Lorsque f était de 5o kHz, il a été possible de 
déceler une variation de capacité de 0,03 pF et 
un angle de pertes de 5.10-$pF. 


7. Ponts de mesure à deux tensions d’alimen- 
tation. — Principe. Considérons le schéma 
général de la figure 7 qui peut ne posséder ni trans- 
formateur d’entrée ni transformateur de sortie et 
est alimenté par les deux sources de tension V 
et E. La tension U aux bornes M et N de l’indica- 
teur de zéro se calcule facilement par le principe 
de superposition et le théorème de Thévenin [5]. 
Sa valeur est : 


U — PARENT AND 
(Zi+ 22 + (Zi+ Z)3" + e 
| Z1 } [Z | Ï EL Æ TT 
N 
A NEA RE NET AS 
| É | 
Fig. me 


en es 2 et ZX’ les expressions : 
Zi 2: LES 2 Z: = Z3 VAR 


D ZIZ 7,7; +7,71. 


a. Si nous faisons V — E, nous retrouvons un 
pont ordinaire en double T. Certains de ces ponts 
présentent l'avantage de posséder une masse com- 
mune à l'impédance à mesurer, aux impédances 
étalons, à la tension d’alimentation et à l’indicateur 
de zéro. En raison de cette commodité, leur emploi 
s'étend constamment [1]. 

Malheureusement leur condition d’équilibre qui 
estz: 

Z:2'+Z,2=0 


ne peut être satisfaite si toutes les impédances 
sont de même nature. Ceci est évident avec des 
résistances. De même, si toutes les impédances sont 
des réactances pures, elles ne peuvent avoir toutes 
le même signe. Selon le théorème de Foster [6], 
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il en résulte que l’équilibre n’est réalisé qu’à une 
seule fréquence à la fois, avec les inconvénients 
que ceci comporte : réglages à changer si F change, 
tension résiduelle U, due aux harmoniques de V. 


b. Ces inconvénients des ponts en double T et 
à T shunté sont supprimés si l’on dispose de deux 
tensions d'alimentation convenablement choisies [7] : 
E ; V. Le cas le plus simple, qui est facile à réa- 


liser, est celui où Æ — — V. La condition d’équi- 
libre U — 0 devient alors : 
RD DO; 
Constilulion du pont. — Il est avantageux pour 


la stabilité de donner à l’impédance à mesurer et 
à l’impédance étalon à laquelle on la compare une 
extrémité à la masse, On pourra opérer par compen- 
sation, l’admittance inconnue et l’admittance éta- 
lonnée étant en parallèle de sorte que leur somme 
soit constante. En particulier, ce procédé se prête 
bien ,à la mesure des constantes diélectriques en 
mettant la capacité de mesure x en parallèle avec 
une Capacité variable étalonnée € : 


C—zx=—= const. 


Par contre, lorsque l’impédance inconnue peut 
avoir des ordres de grandeur très différents, on est 
obligé d'employer une autre méthode. Prenons Z, 
comme impédance étalon, Z, comme impédance 
inconnue à mesurer. La condition d’équilibre donne 
alors 


3 LES 


Z E Pi LR TE DT EAT NT 


L’impédance inconnue Z', s’exprime donc en général 
par une fonction homographique de l’impédance 
étalon Z;. Il est possible de réaliser la proportion- 
nalité de Z, et Z:, soit : 


a. En construisant le pont de sorte que 
Zi+Z2=7:+2,, 


ce qui donne : 
VAE A 


7: À 
FA FLO 


N 
N 


9 


Si Zi et Z, Z et Z, sont de même nature, l'équilibre 
sera indépendant de la fréquence. 


b. En construisant le pont avec 
Zi —= 24 == DAS 
‘ce qui donne : 


FA. 
À = AZA[(k+1)Z:— 22]. 


“Pour des raisons de facilité de réalisation et de 
lisibilité de l'échelle, il est plus commode d’adopter 
cette seconde constitution du pont. 


Sensibilité. -- Appelons sensibilité S du pont 

le rapport : + te 
AUS HNES 
SR ee 


Chez un pont symétrique, au voisinage de l’équi= 
libre, ce rapport est égal à : 
I 
Zi Le 
Æ AVATATA) 


Lot 


Za Z; 


a 


9 (o EE A gl 2 


Supposons d’abord Z, très élevé, ce que l’ons 
réaliserait par exemple en branchant M et N sur, 
un amplificateur à cathode asservie. L'expression 
ci-dessus de S montre que si tous les Z sont de même 
nature, Z, doit être pris très grand. S'il en est 

. . . ; ANR | r 
ainsi, S est maxima et égale à 5 quand Z = Z3 
On constituera donc le pont symétrique avec k —1," 


c'est-à-dire avec Z, — 7 —Z,. Sa condition d’équi-” 
libre est alors : 
; ZAC 
Z % A 0 


7! 


| 7 
Considérons done un tel pont (fig. 8). Si Z, Z œ, 
sa sensibilité est : 


l’équilibre est obtenu par variation de 


I 


S = . 
s,2 , (+22) 
perte ZiZ: 


Cette expression de S montre qu’il est désirable 
que Z, soit toujours supérieur à Z.;. Si un tel pont 
doit mesurer à 5oHz des capacités inférieures 
à 1000pF, Z4 dépasse 3M£. Ceci montre qu'il est 
peu souhaitable de réaliser l'équilibre en faisant 


7 


varier le rapport 7 au moyen d’un potentiomètre 


commercial actuel qui, à ces valeurs élevées, ne. 
donnerait pas une bonne fidélité. 

Par contre, il est commode de constituer Z 
et Z, par des capacités, la première C, variable, 
l’autre €, fixe. Prenons comme capacité C;, un 
condensateur à variation linéaire de capacité : 


Cs= ÊLE + (M — m)6, 


où M est la valeur maxima de C, et m sa valeur 
minima, Ü est proprtionnel à la rotation du cadran 


. 
» 
, 2 20 


: 
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fs 1 a ! _ Ce montage nous a permis de mesurer à la fré- 
à + -. Choisissons C, tel que : 
5 D É q quence de 000 Hz, tg0 avec une erreur de mesure 
É TRS de 2.10 ° quand tp 3 =) 
PIRE ae Le pont étant symétrique, son équilibre est 
réalisé quand Z, —7Z; ou 
| Fe Er 2 CC 
I tion d'équilibre = = ——— ne : 
La condition d’éq VA 20% — Cs donne CG —ICN el ; VERRE 
: R 0 R 
Z3 REA) é PAGE ; $ 
PR Gt) AR Mn Ces deux équations donnent x et 0. 
La relation homographique entre Z, et Ü donne b. Avec le pont où C, est variable. — Le dépha- 


“une échelle presque logarithmique qui le devient Sage dû aux pertes de C' (fig. 10) représentées 
encore davantage en diminuant à ses deux extré- 

mités la variation angulaire de C,. La précision de C 
lecture de Z' est alors constante sur toute l’étendue 
de l’échelle. 


| 

V 
CrEM 
| Résultats. — A la fréquence de 12000 Hz, un | de | 
pont tel que celui de la figure 11, a permis de ‘ & 
mesurer 200pF avec une précision de lecture Fig, 10: Fig. 11. 
de o,o2 pF limitée seulement par la Rradenes | 
be l’échelle. 


N I ; 2 r_ 
ne par 9 (tg9 == er est compensé par la résis- 
Remarque, — On peut augmenter considéra- \ Rien 


“cite £ à deux tensions tance variable r(rCw —tg9). Les équations d'équi- 
 blement la sensibilité d’un pont à x tens à , 
‘d'alimentation si l’on renonce à ce que son équilibre libre sont 


soit indépendant de la fréquence : on choisira CRD CINE 1 
| FD © EX POUCES 
f b M: AT ? ( ; 
Zi=— Z,, d’où S = — 2. : : 
Ë POLE EC )u 


Tel est le cas (fig. 8) où la résonance Z, + Z,:/0 
donne en À et B des surtensions augmentant beau- Si les pertes sont faibles, ces équations deviennent : 
coup S, mais seulement à la fréquence de résonance. SES CRE ee 


- 8. Mesure des pertes. — Un pont en double T î * : 
à deux tensions d’alimentation permet de mesurer AU OS 
_ des résistances, des selfs et des capacités. Il est 


Cette dernière relation montre qu'une lecture 
directe de tg 9’ sur la graduation de la résistance 
variable r exige que C, soit très inférieur à C’ 
(sinon, il faudrait faire une correction fonction 
de. C'): 


c. Avec un déphasage convenable de V par rapport 
era à E. —— Gast a montré [8] que dans une mesure au 
pont l’on peut compenser les pertes d’une capacité 
orâce à une tension réglable en quadrature avec 
particulièrement bien adapté à la mesure de celles-ci. la tension d’alimentation du pont. Ceci se ferait 
Lorsqu’elles présentent des pertes, il faut deux très simplement ici en prenant : 
réglages pour l’équilibrer, donc, en plus de C, (ou 
de Z, où figure un condensateur étalonné) un second 
réglage. Plusieurs solutions sont possibles : ce qui dans le cas d’un pont symétrique (fig. 1 
conduit à : 


E=—V(1— 70). 


a. Avec la méthode de substitution. — Z, est 
formé d’une capacité C’ en parallèle avec une résis- Ce Ale Ve one 
tance R' variable de o à R. La capacité variable Et 
étalonnée C, la résistance fixe À et la capacité à 
mesurer æ montées en parallèle constituent l’impé- 9. Inverseur de phase électronique. —- Alors 
dance Z; (fig. 9). Les pertes de x sont représentées qu'aux fréquences basses les tensions Æ et V —-_E 


par la résistance fictive ? en dérivation. s’obtiennent facilement avec un transformateur à 


A * 4 L 
TrAUR # 14 


30 A 


secondaire symétrique dont le milieu est mis à la 
masse, aux fréquences dépassant 10 kHz il n’en 
est plus de même, sauf construction spéciale, à 
cause des capacités parasites. Un inverseur de 
phase électronique est alors préférable. 

Toutefois la précision exigée ici est très supérieure 
à celle des montages déphaseurs habituellement 
utilisés dans les oscillographes cathodiques ou la 
reproduction de la musique. C’est ainsi que le 
« déphaseur cathodyne » est inutilisable si on ne 
lui ajoute pas de réglages süpplémentaires. 

Le montage simple de la figure 12 a nous a donné 


satisfaction. Le potentiomètre de 1 M { est réglé aux 
fréquences basses (100 Hz), le condensateur de 20 pF 
est réglé aux fréquences plus élevées (vers 15 000 Hz). 
En pratique, ces deux réglages n’ont besoin que de 
retouches très légères aux fréquences intermédiaires. 
Ils se font en vérifiant à l’aide d’un voltmètre 
électronique (fig. 12 b) que les tensions V et ÆE en 
H et I sont bien opposées. La tension sur la grille 
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de la EF42 doit alors être nulle | Ve — Fate 
= 


Ceci est vérifié, après amplification et redressement; 
par le milliampèremètre (fig. 12 b). Grâce à la pola= 
risation de la grille G par la tension redressée, la 
réponse de ce voltmètre est approximativement 
logarithmique, ce qui est très commode pour les 
réglages. Comme il a été dit en 8 c, on peut mesurer 
les pertes en fonction de l'écart du condensateur 
variable (fig. 12) avec sa position qui annule V4. 


10. Conclusions. —- Nous venons d’exposer trois 
procédés permettant d’affranchir les ponts de 
mesure B. F, des inconvénients dus aux transfor- 
mateurs. Lequel de ces trois procédés est préfé-m 
rable ? | 


a. S'il s'agit d'améliorer un pont classique en. 
losange déjà existant, l’adjonction d’un amplifi- 
cateur différentiel donnera aux moindres frais de 
bons résultats si la fréquence d'alimentation ne 
dépasse pas 10 kHz et si des mesures rapides sont 
possibles. Le second procédé que nous avons appelé 
pont à changement de fréquence est un peu plus | 
compliqué à construire, mais permèt, avec une bonne 
stabilité, des mesures jusqu’à des fréquences dépas-" 
sant 5o kHz. | 


b. S'il s’agit de construire un pont pour mesurer 
des impédances variant dans un rapport inférieur. 
à 10, un pont à deux tensions tel que celui de la 
figure o donnera une bonne précision en opérant 
par compensation. 


c. S'il s’agit de mesurer des impédances variant 
dans un rapport élevé, un pont à deux tensions 
” Là 


; ; AN cs 
avec commutation des étalons et variation de T | 


est satisfaisant. Un pont universel permettant de 
mesurer les résistances de 0,25 © à 4 M £@ et les 
capacités de 25 pF à 4pF a été présenté à l’'Expo- 
sition de la Société de Physique en 1953. 


Manuscrit reçu le 6 juillet 1953. 
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ÉTUDE DU FACTEUR DE MULTIPLICATION DANS LA PILE DE SACLAY 


Par B. JACROT, F. NETTDER et V. RAIEVSKI, 


Commissariat à l'Énergie Atomique. 


| s Sommaire. —— Des méthodes ont été étudiées pour la mesure du facteur de multiplication effectif 
dans une pile, par des expériences en régime sous-critique. Ces méthodes sont appliquées à la déter- 
mination de l'effet sur la réactivité de différents paramètres de la pile tels que niveau d’eau lourde, 


position des plaques de réglage. 


Ces résultats sont utilisés pour établir une relation expérimentale entre le temps de la montée de la 
pile divergente et le facteur de multiplication effectif. 
On donne également l’application de ces méthodes à l’évaluation de la puissance de la pile. 


1. Généralités. — La valeur du facteur de multi- 
plication effectif k définit l’état de la pile. On dis- 
tingue deux régimes de fonctionnement suivant que 
le facteur de multiplication est inférieur ou supé- 
rieur à l’unité. 

a. k < 1. — La pile est en régime sous-critique 
ou convergent. À l'équilibre, le nombre total de 
neutrons contenus dans le milieu multiplicateur est 
approximativement 


où $ est le nombre de neutrons produits par unité 
de temps dans le milieu par des sources autres que 
les fissions induites (fissions spontanées, photo- 
neutrons), Tr la vie moyenne d’un neutron. 


b. k>=> 1. — Le nombre N de neutrons croît avec 
le temps comme une somme d’exponentielles, dont 
une seule est divergente. Au bout d’un certain temps, 
cette dernière exponentielle existe seule : 


ee 
N= No el. 


T'— T'(k) dépend de la valeur de k (si k — 1, le 
nombre des neutrons croît suivant la loi N — N,+S). 
_ Dans tous les cas, on voit que l’état de la pile 
(puissance ou temps de montée) est une fonction du 
facteur de multiplication. 

En pratique, k reste toujours très voisin de 1. 
On utilise souvent, au lieu du facteur de multipli- 
cation, la réactivité définie par 


DU 


Dans une pile, un grand nombre de facteurs 
agissent sur la réactivité. Les plus importants sont : 


— Le niveau d’eau lourde (ou le nombre de barres 
d'uranium pour une pile à graphite); 
— Les positions des plaques de réglage; 


— La quantité de réfrigérant; 

— Les températures de l’uranium et 
lourde; 

— L'abondance des produits de fission. 


de l’eau 


Il est essentiel pour le fonctionnement d’une pile 
de connaître l'effet de ces différents facteurs sur la 
réactivité. Ces effets sont très difficiles à évaluer de 
façon précise par la théorie. La connaissance de ces 
effets est également utile pour la construction d’autres 
piles. 

Dans cet article une nouvelle méthode, dont le 
principe a déjà été publié [2], est appliquée pour 
déterminer l'effet des trois premiers facteurs. L'effet 
des températures sera, d'autre part, analysé dans une 
publication ultérieure [3]. 


2. Principe de la méthode. -—! Les mesures 
sont faites en régime convergent (k < 1). Le nombre 
total N de neutrons contenus dans la pile est inver- 
sement proportionnel à (1 — k) : 


DES 410! 


La mesure de la densité des neutrons en un point 
donne une valeur proportionnelle au nombre total N 
des neutrons, tant que la répartition des neutrons 
s’écarte peu de la répartition fondamentale (répar- 
tition pour le régime où k — 1). En régime conver- 
gent, la répartition spatiale des neutrons varie avec 
le facteur de multiplication; il est donc nécessaire 
d'avoir un facteur de multiplication voisin de 
l'unité. Le calcul montre que pour 


1— Æ— 9.107 


la répartition des neutrons est à quelques pour cent 
près la répartition fondamentale. 

Le détecteur utilisé est un compteur proportionnel 
à BF, placé dans le réflecteur au voisinage du plan 
des densités maximum. Dans cette position, et pour 


des valeurs de k voisines de l’unité, la densité neutro- 
nique n; en ce point reste proportionnelle à la 
densité moyenne n dans le milieu multiplicateur, 
quand le niveau d’eau varie. On a alors en régime 
convergent 

& A 

CE { 
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où C est le taux de comptage du compteur. 

La comparaison des taux de comptage permet 
donc de mesurer les variations du facteur de multi- 
plication. Par exemple, si k est modifié d’une 
valeur Ak, et si C’ est le nouveau taux de comptage, 


on a 


: ro \ 
Ne er 


On peut aussi rapporter les variations du facteur 


de multiplication à la variation d’un seul paramètre 
agissant sur k. Cela se fait toujours en comparant 
les taux de comptage. Le niveau d’eau lourde a été 
utilisé comme paramètre de référence. 


3. Variation du facteur de multiplication k, 
en fonction du niveau d’eau. Niveaux critiques. 
CALCUL DU FACTEUR DE MULTIPLICATION. — L’éta- 
blissement d’une relation entre la valeur du facteur 
de multiplication et les dimensions du milieu multi- 
plicateur (niveau d’eau lourde), permet de vérifier 
la validité de la relation (2), en suivant la variation 
du taux de comptage avec le niveau d’eau lourde. 

Pour des raisons de simplicité, nous établirons 
d’abord cette relation dans le cadre d’une théorie 
à un groupe de neutrons [1]. Si l’on appelle X, le 
facteur de multiplication du milieu infini, on a 

re 


FLE pepe 


où L est une longueur caractéristique et B le « lapla- 
cien géométrique » dont l’expression, pour une pile 
cylindrique sans réflecteur, de hauteur Æ et de 
- rayon R, s'écrit 


es 


Se MR OMON A) UN TES 
e si nè ) +) 


Si la pile est munie d’un réflecteur, le laplacien 
s'écrit 
1? = LE RE dE ) 
Re) (5 


r et À étant le rayon et la hauteur du milieu multi- 
. plicateur et æ et x des expressions indépendantes 
de À dans de larges limites. Les grandeurs R et H 
définies par les relations 

2,405 x 7 1 


= —) = 


Re HT h 


sont appelées les « dimensions de la pile nue équi- 
valente à la pile munie d’un réflecteur ». 


= JOURNAL DE 


PHYSIQUE 
Les dimensions critiques (4. r.) ou (H,, 

définies par la relation 

Æ 


e 


HR TARBES 


CUITE = ICONS 


LES ph he 
Fi d'ÉS oE 
où à 
K, —1 I 
k— 2 
, Æ, {2,405 H\° 
7 Re, 


et comme £ est très voisin de l’unité, on écrit en fait 


LE NAN tE Se MU 


UE (3 


Le calcul peut être conduit de la même façon dans» 
le cadre d’une théorie à deux groupes ou d’unes 
théorie d’âge-vitesse. On constate alors que : j 


a. La relation (3) 


,R2— h? 
2 = À SENS 
reste vraie; 

b. Que la valeur de X’ diffère de celle donnée par 
la théorie à un groupe d’un facteur correctif de la 
forme (1 + «), où s vaut 4 pour 100 dans les deux cas." 
Ce facteur est bien inférieur aux erreurs que l’on. 
commettra en évaluant numériquement K, à cause 
de l'incertitude sur les grandeurs caractéristiques de 
la pile. ï 


VÉRIFICATION EXPÉRIMENTALE DE LA VALIDITÉ 
DE LA RELATION (3). — De (2) et (3), on déduit la. 
relation entre le taux de comptage d’un détecteur” 


fixe et la hauteur À du niveau d’eau lourde : | 
APT ET “4 
SE URÈSR) Co 

Î 


Pat h° 3 2 Lu TR 
L'expérience montre que -- varie bien linéai-, 


rement en fonction de À? pour h.— 200 mm < h < }, 
(fig. x). Dans ces limites la relation (2) entre le taux. 
de comptage et le facteur de multiplication est donc. 
justifiée. Cela nous permet de rapporter toutes les. 
variations de la réactivité à la variation d’un para- 
mètre : le niveau d’eau. | 


» 


L PAPE 2 
La courbe représentant les variations de - a 


fonction de hR? permet, d'autre part, une détermi- 
nation précise du niveau critique À. On montrera 
en appendice qu’il n’est pas possible de déterminer 
un niveau critique précis par la méthode de stabi- 
lisation, dans le cas d’une pile à eau lourde. 

Sur la figure 1, on a porté les droites représentant 


Do de la pile : 

A. Pile avec le réseau rempli d’azote à la pression 
atmosphérique (voisine de 1 kg/cm?) : 
(0); 


-B. Pile avec plaque Nord en bas, même remplis- 
sage d'azote : 


he = 1 794 Er mm 


Mie 002 NM ; 
C. Pile avec plaques Nord et Sud en bas, même 
remplissage d’azote : 


4 hoc= 18793 E1 mm; 


ni 3450 3550 3650 3750 
hè 10"3h2mm2 |& 

€ (pour D) S 
& 

LS 

<< 

0,3 ,9 
Le 08 
2170 

01E 0,7 
179% 1886:£ 

3050 3150 3250 3350 3450 3550 

103h2mm? 
Fig. 1. — Variations de & en fonction de h? 


pour différentes conditions de la pile. 


A, 1 kg d'azote; B, 1 kg d’azote + plaque N en bas; C, 1 kg 
d'azote + plaque N et S en bas; D, r kg d’azote + 1 barre 
de sécurité en bas; E, 6 kg d’azote. 


D. Pile avec une barre de sécurité en bas, même 
remplissage d’azote : 


h3e= 2 190 +10 mm; 


E. Pile avec réseau rempli à 6 kg/cm? d’azote : 


| hie=1886,5 Er mm. 


VALEURS ABSOLUES DE LA RÉACTIVITÉ. — Leur 
connaissance exige l'évaluation de X. Cette évalua- 
tion est difficile, car nous n'avons pas de données 
expérimentales sur k.. Nous utiliserons donc : 


— les valeurs de H. et de R. déterminées expé- 
rimentalement au niveau 1794, par la mesure de la 
répartition des densités 


Ho 2243.00, 
Mémtl0n-E2.0mM, 


(:) Le zéro du niveau correspond approximativement au 
plan moyen du bas des barres. 


ÉTUDE DU FACTEUR DE MULTIPLICATION DANS LA PILE DE SACLAY 


variations de? 4 en fonction de À? pour difiérentes 


33 A 


donc 
BE (6,300 19) 107 


& Cine *< 


— la valeur théorique de la surface de migration 
du milieu multiplicateur. En effet, cette grandeur 
est probablement mieux connue que k.. _Nous utili- 
serons donc la valeur 


sl 


ME E 29010. 


Dans le cadre de la théorie à un groupe, on a alors 
pour le niveau h,. — 179,4 em : 


K\—= 0,041. 


Si l’on tient compte du facteur (1 
dans la théorie à deux groupes, on a 


+ €) introduit 


K = 6,043. 


Il n’est pas possible de donner une limite à l'erreur 
commise. Ce chiffre sera donc considéré comme un 
ordre de grandeur. 

Les variations de X avec h. sont déterminées 
expérimentalement avec une faible précision par la 
mesure des pentes des droites de la figure r. Mais 
cette précision est suffisante pour constater que ces 
variations sont conformes à la théorie. En norma- 
lisant au niveau À. — 1794 mm, on a 


( Kimes ) ( Æihésr ) 
Kio L'eUn 


Niveau (en mm) 


OA NT CN ee) 1 I 

A On ne 0,88 + 0,03 0,88 
A SPORE ODA EE) e 0,89 & 0,03 0,85 
A LL PA US HOME EN 0,86 + 0,03 0,84 
DE TT OR SN ere 0,64 + 0,05 0,61 


4. Variation du facteur de multiplication en 
fonction de la position des plaques de réglage, 
des barres de sécurité et de la pression d'azote, 
— L'effet sur la réactivité de différents paramètres 
peut s'exprimer en fonction de l'effet équivalent 
produit par une certaine variation du niveau d’eau 
lourde. Nous disposons pour cela de trois méthodes : 


a. COMPARAISON DES NIVEAUX CRITIQUES 


— La plaque Nord est équivalente à 
— 38 € 1,5 mm à partir du niveau 1832; 

— Les plaques Nord et Sud sont équivalentes 
à — 79 = 1,5 mm à partir du niveau 1873; 

— Une barre de sécurité est équivalente à 
— 370 © 10 mm à partir du niveau 2120; 

— 5 +o,r kg/em? d'azote sont équivalents à 
— 92 € 1,5 mm à partir du niveau 1886. 


Il faut ramener ces quantités à des quantités 
équivalentes prises à partir et au-dessous d’un 
même niveau. On a choisi le niveau 1794, niveau 
critique le plus bas. Appelons Ah une variation du 
niveau d’eau au-dessous du niveau À. et Ah! la 


5 


variation à partir du niveau h. qui a le même effet 
sur la réactivité. On a de façon oi , 
RÉEL AR) — (he— Ah}? 


5 ) 
UAEVEE MR 


K(R.) K(A se 


Par ailleurs, en considérant la hauteur d’eau 
successivement comme au-dessus de h, et au-dessous 


de h; (fig. 2) : 
hp? Li ARCS 
RCA) CES HP) D : 
c'est-à-dire 
FAT) Pal he , 
N° = (6 ] 
n. K(he) Re 

16 Des relations (5) et (6) on tire dans le cas où 

AR! 

h,= he + AW et 2 I, 
| Le 
L Ah 
w Ah Ah'\2 
Ah = Ah HART F) M AT 
he Le 
he à 
Ah' 
he 
Ah 
Fig. 2 


En utilisant cette relation, on trouve alors que : 


— He plaque Nord est équivalente à 
— 36 + 2 mm à partir du.niveau 1794; 

— des plaques Nord et Sud sont équivalentes 
à — 70 © 2 mm à partir du niveau 1794; 

— Une barre de sécurité est équivalente à 
— 230 © 10 mm à partir du niveau 1794; 

— 5 o,1 kg/em? d’azote sont équivalents à 
— 80 Æ 2,5 mm à partir du niveau 1794. 


Remarque. — Dans la limite des erreurs expéri- 
mentales, la relation (6) est vérifiée pour les valeurs 
de ÆX mesurées par les pentes des droites de la 
figure 1. 


b. COMPARAISON DES TAUX DE COMPTAGE AU 
NIVEAU À. — La relation (4) observée expérimen- 
- talement pour une certaine position du détecteur et 
un niveau critique 1794 est 

h= (317,5 +4) = (7 
ir —= 2T T5 dE a } 
4 Ve+(875 +6) 
où c est le taux de comptage en à mn et h est exprimé 
en millimètres. 


dans 1 divers cas : 2 
B. Pile avec la plaque Nord en bas: 


Ci = 22 000 c par 5 mn; UE 


C. Pile avec les plaques Nord et Sud en bas 


Co = 10 540 € par 5 mn; 
D. Pile avec une barre de sécurité en bas : 


C3= 2 760 ce par 5 mn; 


” bi 
_E. Pile remplie à 6 kg/cm°? d’azote : 
Ce". 250 c par 5 mn. 


Ces taux de comptage correspondent par la for 
mule (7) à des niveaux d’eau de la pile non per tHrtEs 
On trouve ainsi : 


— La plaque Nord est équivalente à 34,5 mr 
à partir du niveau 1794; 

— Les plaques Nord et Sud sont équivalente 
à — 70 mm à partir du niveau 1794; 

— Une barre de sécurité est équivalente : 
— 231 mm à partir du niveau 1794; 

— 5 kg/em? d’azote sont équivalents à ——85 mm. 
partir du niveau 1794. : 


Ces résultats sont en excellent accord avec le 
précédents. Cet accord montre que la théorie donnan 
la valeur du facteur de multiplication en fonctio 
du niveau d’eau est suffisante pour ces expériences 


Remarque. — Cette dernière méthode n’est correct 
que si le rapport ? — a 
: /t 


n'est pas modifié par 1 


perturbation. 

Le facteur À peut varier si la perturbation affect 
la densité au voisinage du détecteur, ou si el 
modifie considérablement la densité moyenne. Nou 
avons utilisé des enregistrements de densité neutre 
nique obtenus par M. Vendryes à l’aide de bande 
de cuivre irradiées le long de barres voisines d’un 
plaque de réglage baissée. Sur ces enregistrementk 
nous avons constaté : fi 


— qu'à 30 cm de la plaque, la dpt ne s 
fait plus sentir, 


— que la dépression Gien dn dans le milie 


multiplicateur est telle que ©  < 950.107. On voi 
J 


donc que n; et n ne sont pas modifiés de faço 
appréciable. À reste bien constant. On en dédui 
également que la variation dk de k, due à l’enfon 
cement de la plaque est inférieure à 250.107. 


Par ailleurs, la concordance des résultats des deu: 
méthodes montre que le rapport reste constant. 


c. COMPARAISON DIRECTE DES EFFETS DE DEU: 
PARAMÈTRES. — Les méthodes précédentes 2 


n. 


Fe appliquent pas au cas où l'effet sur la réactivité est 
» très fort (cas de deux barres de sécurité). Mais il est 
possible de déduire l'effet x des barres de sécurité, 
- de celui Ah des plaques de réglage (ou d’une seule 
barre de sécurité), h. étant le niveau critique de la 
pile non perturbée et h le niveau réel qui est en 
général supérieur à A; on compare le taux de 
comptage C quand les barres de sécurité sont enfon- 
cées, au taux de comptage C’ quand on enfonce en 
outre les plaques de réglage. 
On a alors 
té æ+Ahk—(h—h:) 


= F) 


Le DC) 


d’où l’on déduit 
C' 
z=h—h,;+ Ma: 


z C 


On trouve alors que les deux barres de sécurité 


400 
230 


les plaques de réglage. Ces deux résultats sont en 
bon accord. 


valent fois une barre de sécurité, ou — fois 


TABLEAU DES RÉSULTATS. — On peut maintenant 
donner un tableau d'ensemble, des valeurs des 
« réactivités » des éléments de la pile, c’est-à-dire 
de l'effet de ces éléments sur k. Ces réactivités sont 
exprimées en millimètres d’eau pris à partir du 
niveau 1794. On les donne aussi en valeurs absolues, 
ces dernières valeurs n'étant que des ordres de 
grandeur. 


(QU A(k—1). 

1 mm d’eau du niveau 1794..... - 4,8.107 
DAME NOEL Safe CONTE 
Plaques Nord et Sud........... OR PS OO) 
Une barre de sécurité... ....... 230 +10 1350 
Deux barres de sécurité........ 2300 
Remplissage du réseau à 6 Kg/cm? 

AUÉVAL IE SORT PET ES Ses et 0) 

(*) Nombre de millimètres d'eau équivalents à partir et au-dessous 
du niveau 1794. 

5. Mesures cinétiques. — Nous voulons établir 


une relation empirique entre le facteur de multi- 
plication déterminé par la méthode décrite précé- 
demment et le temps de montée de la pile. On sait 
qu’il existe entre ces deux grandeurs une relation 
théorique due à Nordheim [1] où interviennent les 
périodes et les abondantes des neutrons différés. 

La méthode est alors la suivante : 

On se place dans les conditions où le niveau 
critique est k;. et l’on ajoute la hauteur variable Ah; 
la théorie donne alors la variation Ak correspon- 
dante 
(hie+ Ah} — hÿ, 


Rene Prev 


On mesure la constante de temps T de la montée 


ICATION DANS LA PILE DE SACLAY 


35 À 


_ de la puissance quand celle-ci atteint un régime 
-exponentiel pur. 


Malheureusement, la connaissance du coeffi- 
cient K(h} est trop imprécise pour pouvoir faire 
une comparaison sérieuse entre les périodes expéri- 
K(h 

(he) es 


K(h,) 
connu convenablement. On constate que : 


mentales et théoriques. Mais le rapport 


10 Quelle que soit la valeur prise pour K, il est 
difficile d'ajuster la courbe expérimentale à la for- 
mule de Nordheim; 


20 Les points expérimentaux relatifs à deux 
niveaux critiques de la pile (avec et sans azote), 
se placent sensiblement sur la même courbe. 


Une étude systématique des temps de montée de 
la pile pour différents états de la pile est en cours. 


6. Évaluation de la puissance de la pile. — 
SIGNIFICATION DE CETTE ÉVALUATION. — Le niveau 
de puissante auquel se trouve une pile en régime 
permanent se caractérise par -le nombre N}; de 
fissions se produisant par seconde dans l’ensemble 
de la pile. La connaissance de ce nombre, bien que 
moins utile aux expérimentateurs que la donnée des 
flux neutroniques permet d'évaluer, par exemple, 
l'accumulation des divers produits secondaires. 
La notion de puissance est surtout nécessaire pour 
prévoir les installations de refroidissement. 

En fait, on exprime la puissance à partir de N} 
et de la valeur de l'énergie moyenne libérée par 
fission. On sait que le dégagement d’une énergie 
de 1 J correspond à 3,r.101° fissions [1]. 


MÉTHODES UTILISÉES [2]. — Dans tous les cas, 
on procède finalement à l’étalonnäge en watts d’un 
dispositif électronique mesurant la différence de 
potentiel aux bornes de la résistance d’entrée d’une 
chambre d’ionisation à bore faisant partie de l’équi- 
pement permanent de la pile. 

Lorsque l’étalonnage est effectué pour des puis- 
sances très faibles, il est nécessaire d'utiliser des 
chambres d’ionisation ou compteurs particuliè- 
rement sensibles et d'opérer par étapes pour atteindre 
le niveau des fortes puissances. L'erreur supplémen- 
taire introduite par ces étalonnages intermédiaires 
est estimée à 3 pour 100. 

La méthode classique ou méthode des densités neutro- 
niques consiste à évaluer en fonction de la valeur 
absolue de la densité des neutrons thermiques n. au 


centre de la pile, la densité neutronique moyenne n 
pour toute la pile, d'où l’on tire N}, connaissant la 
masse d'uranium incluse dans le milieu multipli- 
cateur et la section efficace de fission de l’uranium 
pour les neutrons thermiques. 

Les méthodes développées en application des 
mesures de facteur de multiplication : 


19 prennent comme donnée de base le nombre 


36 À 


de neutrons émis par l’uranium par suite des phéno- 
mènes de fission spontanée [4] : 


59,5 + 3,3 neutrons/g.h, 


ce qui correspond à f, — 24,6 fissions /g.h ou encore 
à une puissance constante de 


7 pour 100) g W}/t d'uranium; 


20 déterminent N}, à partir de la multiplication 
des sources de fission spontanée en régime sous- 
critique. Elles mettent en jeu, au choix, deux 
procédés de mesure du facteur de multiplication : 


— soit une mesure de temps de montée en régime 
divergent, 

— soit une mesure de hauteur d’eau lourde équi- 
valente en régime sous-critique. 


Elles ont l’avantage d’éviter toute détermination 
absolue de densité neutronique, mais elles exigent 
d’être effectuées avant que la pile fonctionne à une 
puissance notable, afin qu'il soit possible de tenir 
pour négligeable par rapport aux neutrons de fissions 
spontanées, le taux de production de photoneutrons 
dans l’eau lourde. Pour une pile à graphite, cette 
dernière restriction n'existe pas. 

Dans toutes ces méthodes, la puissance est 
rapportée au niveau d’eau lourde h; pour lequel la 
détermination a été effectuée. La puissance étant 
proportionnelle à la hauteur du niveau (tant que 
l'uranium n'est pas totalement immergé), il suffit 
pour obtenir la valeur à un autre niveau h de multi- 

i le 
plier par ER 

to 

RELATION ENTRE LA PUISSANCE DE LA PILE EN 
RÉGIME SOUS-CRITIQUE ET LE FACTEUR DE MULTI- 
PLICATION. — Dans un milieu multiplicateur conte- 
nant une masse d'uranium correspondant à une 
puissance P, due aux fissions spontanées, la puis- 
sance réellement dégagée P dans un régime sous- 
critique pour lequel le facteur de multiplication 
est k, voisin de l’unité, est donnée par la formule 


P ? 


== ] 
DURE 


EE 


+ est une fonction des grandeurs caractéristiques 
du milieu multiplicateur que l’on peut évaluer à 
l’aide des diverses théories de la pile. Le résultat est 
sensiblement le même quelle que soit la théorie. 
La précision qui y est attachée peut difficilement 
être estimée. Mais une grande erreuür sur la distri- 
bution des densités n’entraîne qu'une faible erreur 
sur ©, ce qui est un avantage de la présente méthode 
sur la méthode des densités. 

La densité des sources de neutrons par fission 
spontanée est une constante a, en tout point du 
milieu multiplicateur. Au contraire, et en se bornant 
dans l'hypothèse où k est voisin de l’unité, au terme 
fondamental, la distribution des densités neutro- 
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niques peut s'exprimer en fonction du point M 


considéré dans le milieu multiplicateur par (1) : 


n(M) = A (M), 


29 (M) étant la solution fondamentale de l’équation 
A=(M) + Bo5(M) = 0 
et 


il co (M) ar = 
_=b& 


ff soma a 


Le nombre de fissions produit par unité de volume 
et unité de temps s’écrit, d’autre part, 


MENDUIEEEEEE 


Kw 


A M) 


d’où 


soit 


si À est très peu différent de r, ce qui est la formule 
annoncée. 
(Go) 
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Le facteur == est voisin de 0,9. 


DÉTERMINATION DE k. — a. Mesure de temps de 
montée. — Soit h. — 1794 mm le niveau critique de 
la pile. La masse d'uranium alors immergée corres- 
pond à une puissance P, = 0,55 uW (+ 7 pour 100) 
due aux fissions spontanées. 

On enfonce une plaque de réglage. Le régime 
sous-critique ainsi réalisé correspond à un facteur 
de multiplication k. On mesure alors la puissance 
dégagée à l’aide d’un détecteur de neutrons que 
l’on veut étalonner. 

Le compteur proportionnel a pour taux de 
comptage / 

C — 20 200 par 5 mn (= 4 pour 100). 


Il s’agit de traduire C en une valeur de puissance. 
Pour cela il faut mesurer k. 

On élève à cet effet le niveau d’eau lourde jusqu’à 
atteindre la nouvelle valeur du niveau critique À. 

Puis on retire complètement la plaque de réglage. 
La pile est divergente. On mesure le temps de 
montée : 


T=28 s 
La formule de Nordheim permet d'en déduire 
1—K— 


210.107 (12 pour 100), 


d’où la puissance correspondant au taux de comp- 
tage C. 


- l'indication est lue au 


à l’aide du compteur proportionnel. 


ÉTUDE DU FACTEUR DE 


_ On étalonne alors la chambre d’ionisation dont 
tableau 
à - Quand Je 
niveau est À — 1900, la masse d'uranium immergée 
est plus grande, et il faut multiplier P,, donc P 


I 900 


1794 


dans le rapport 


b. Mesure de la hauteur d’eau lourde équivalente. — 
On utilise la relation 
hè—h? 


D 7 


On a vu que pour À. — 1794 mm, la valeur de K 
est 0,043 et le taux de comptage C du compteur 
proportionnel en fonction de la hauteur h en centi- 


mètres du niveau d’eau lourde est donné par 


h? 


rs Sd RU NE EIS 
RE ss a) 


pour 5 mn. 


_Connaissant h, on en déduit donc k et C. On a 
intérêt à choisir À notablement différent de À,, tout 


PS WULE ë 
en restant dans la région où — est une fonction 


_Iinéaire de R2, et où k est voisin de 1 (sinon cela chan- 


gerait la loi de distribution des densités neutroniques). 
Le niveau choisi en fonction de ces considérations 
est h = 1674 mm. On en déduit 1 — k = 725.10 5. 
La masse d’uranium immergée à ce niveau À corres- 
pond à la puissance 
P5= 0,515 pu W (+7 pour 100), 

d’où la puissance réelle P dégagée correspondant au 
taux de comptage calculé en fonction de À 

C = 5 900 c par 5 mn (1,5 pour 100). 


7. on avec les résultats publiés 
par ailleurs. — Les mesures sur la Pile de Saclay 


- ont été effectuées en novembre 1952 pendant les 


quelques semaines qui ont précédé la montée en 
puissance, et au cours desquelles les photosources 
ne s'étaient pas encore accumulées. 

Après que les résultats eurent été rassemblés et 
analysés, sont parues les publications de Rennie [5] 
et Bayly [6]. 

Le rapport de Rennie contient, dans le cas d’une 
pile au graphite, une relation analogue à la rela- 
tion (4) entre la densité neutronique et les dimen- 
sions du milieu multiplicateur, mais sans en tirer 
les applications décrites ici. 

L'article de Bayly, consacré à des déterminations 
théoriques et expérimentales de temps de montée, 
semble un peu optimiste en ce qui concerne la pré- 
cision attachée à la formule de Nordheim et la 
possibilité de considérer le niveau critique d’une pile 
à eau lourde défini à quelques dixièmes de milli- 
mètre près pendant une longue expérience malgré 
les variations de température du milieu. 


MULTIPLICATION 


de commande, 


\ 
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Nous tenons à remercier M. Yvon, chef du Dépar- 
tement d'Études des piles et les Ingénieurs du Service 
de Physique mathématique, en particulier M. Bussac, 
pour les fructueuses discussions qu’ils ont eues avec 
nous, ainsi que M. Kowarski, directeur au C. E. A., 
sous la direction duquel a été effectué ce travail. 


APPENDICE. 


Erreur faite sur la détermination de kX par la 
méthode de stabilisation. — Si l’on fait une 
stabilisation à une puissance P, la puissance rési- 
duelle due au fonctionnement antérieur étant P,, 
on à 

D — Re 


12 


/ 


Plus la puissance P est grande, plus k est proche 
de l’unité; cette condition n’est pas toujours réalisée 
avec une pile à eau lourde. Nous avons fait quelques 
mesures à Châtillon. Après un fonctionnement de 4h 
à la puissance P,, la puissance résiduelle en neutrons 
décroît suivant les valeurs indiquées dans le tableau 
ci-dessous : 


ñ Poe 


DD eco DD ALO EME) 
RAD Re een hate lee 0,6 
PS OP Pen a qNa dede river e 0,17 
M Denon Due MINOR 0,13 
DOTÉ CR Di AE DE DIE 0,03 


Si l’on veut réaliser, à h après l’arrêt, un état tel 
que le facteur de multiplication soit égal à l'unité 
à 1 /100 000€ près, il est nécessaire, de faire la stabi- 


 Jisation au minimum à la puissance P = 0,13 P,;; 


il faut en général mettre le circuit de refroidissement 
en marche, ce qui introduit des fluctuations impor- 


tantes sur la réactivité. 


Note ajoutée aux épreuves (7 juillet 1953. — 
10 Des mesures précises de temps de montée de la 
pile [7] ont donné une valeur de 6,6.10-5 pour la 
réactivité d’un millimètre d’eau au niveau 1794. 
La raison de cet écart avec la valeur 4,8.10-5 donnée 
plus haut n’est pas claire. En tout état de cause la 
valeur 6,6.10 % est beaucoup plus sûre, car elle ne 
fait pas intervenir les grandeurs caractéristiques de 
la pile qui sont mal connues, mais la formule de 
Nordheim dont des expériences récentes [7] ont 
montré la validité. Les valeurs indiquées pour les 


réactivités sont donc à multiplier par le rapport - es. 
20 Dans la méthode de comparaison directe des 
taux de comptage, l'expression correcte est 


hR2— h? C! 


—H (ue = ÉD A 
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où y est la valeur de l’élément de comparaison 
(plaque de réglage). L'expression (8) indiquée dans 
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Sommaire. —- La méthode décrite ci-dessous utilise la réaction ‘Li (n, «)’H. Elle permet, avec les 

plaques photographiques Ilford au lithium de 5o » d’épaisseur, de détecter les flux intégrés compris 

entre 106 et 500.10f neutrons /cm?. La durée maximum d'intégration est de l’ordre de trois mois. 1 
Cette méthode est essentiellement destinée à la surveillance des flux reçus par les personnes exposées 

aux neutrons : les émulsions sensibles sont portées pendant une semaine; après développement, les 

trajectoires «-triton sont comptées. La sensiblité indiquée ci-dessus est suffisante pour détecter le 1 /200€ 

de la dose de tolérance hebdomadaire en neutrons thermiques. 
Cette méthode présente deux avantages sur celle qui utilise, pour le dosage des neutrons lents, le 

noircissement d’une émulsion par les rayons y secondaires du cadmium : elle est beaucoup plus sensible 

et elle nécessite moins de précautions pour le stockage et le développement des émulsions. 


Introduction. —- La mesure des flux de neutrons 


thermiques (1) se fait en général par des méthodes 


électroniques utilisant l’ionisation due aux rayons « 
émis lors d’une transmutation provoquée par ces 
neutrons. 

La méthode photographique peut aussi être utilisée. 

Les flux de neutrons sont alors mesurés soit par le 
noircissement dû aux rayons y émis par une trans- 
mutation n, (on prend en général la transmu- 
tation n, y du cadmium), soit par le comptage indi- 
viduel des traces de particules lourdes dues à une 
transmutation appropriée. 


(:) Neutrons thermiques : neutrons ayant une distribution 
maxwellienne de vitesses, la vitesse la plus probable à la 
température ambiante étant de 2200 m.s !, correspondant à 
une énergie de o,025eV. 

Le flux de neutrons thermiques est défini, pour des neutrons 
ayant des vitesses parallèles, comme le nombre de neutrons 
qui traversent en 1 s une surface de 1 cm? perpendiculaire à 
leur vitesse. La densité est le quotient du flux par la vitesse; 
c’est encore le nombre de neutrons présents à un instant donné 
dans un volume de r cm. 


Les principales transmutations utilisées dans ce 
dernier cas sont les suivantes : 


TagLeau f. 
Section eflicace des neutrons 


thermiques en barns [l]. 
"© © 


Isotope Mélange 

Réaelion, de la réaction. normal. 

N° (D) LOU 2er mere ne 167 en 
108 (rise) TELUS TERRE 3 990 70 

C0) [dk set eu 549 3,9 
6Li :(7e0) PHASE EE 930 70 


La méthode que nous décrivons utilise cette der- 
nière réaction. Elle a été mise au point pour la pro- 
tection du personnel travaillant au voisinage des 
réacteurs et des sources intenses de neutrons. 


Principe de la méthode. — Des plaques photo- 


graphiques dont l’émulsion est imprégnée d’une 
quantité connue de lithium sont données à porter 
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posées aux neutrons thermiques. Ces plaques 
t ensuite développées et fixées et l’on mesure 
nombre de traces a-triton (x-f) par centimètre 
rré d'émulsion. On en déduit la dose de: neutrons 
ermiques reçue par la personne portant la plaque. 


k Émulsions utilisées. — Les émulsions utilisées 
sont des émulsions nucléaires Ilford C, de 5op 


Fig. 1. — Trajectoire a-{ de la réaction $Li (n, «) ?H. 
 Emulsion Ilford C, au lithium irradiée aux neutrons ther- 
. miques de la pile de Châtillon. 

“La longueur totale de ces trajectoires parallèles à la surface 
. de l’émulsion est de 43 p. ? 

» Sur ce cliché, trop développé, on voit mal l’origine des traces. 
- Elle est probablement à l'emplacement indiqué. 


ee” 


- d'épaisseur avant développement, imbibées par le 

fabricant (2?) d’un sel de-lithium naturel. 

La concentration en lithium naturel, indiquée 
- par le fabricant, est de-0,016 g.cm # soit, pour une 
- émulsion de 5o x d'épaisseur : 0,08.10 %g.cm ? (5). 

| On a vérifié que la teneur en lithium des difré- 

” rentes régions d'une même plaque est constante à 
- mieux que à pour 100. La mesure a été faite en comp- 
. tant le nombre des traces &-{ par centimètre carré 
. d’émulsion en trois régions de cette plaque distantes 
l'une de l’autre de 3 em environ. La plaque avait 
. été exposée à un flux de neutrons dans la colonne 
® thermique de la pile de Châtillon. 

__ Ces émulsions se développent suivant la tech- 
nique normale des émulsions nucléaires de 5044 

| (voir appendice I). 

Dans ces conditions, la trajectoire «-{ se présente 
. sous l’aspect d’une ligne formée de grains très rap- 
. prochés, ayant une longueur de 43 j: environ (fig. 1) 
. dont 6,742 pour la particule x et 36,3: pour le 
triton [6]. 


| (2) Iford Ltd, Iford, Londres. 
_ (*) Cette valeur a été confirmée par des mesures directes 
du rendement de l’émulsion (voir plus loin). 


- VAE AE 
X DE NEUTRONS THERMIQUES 


nt une semaine (45 h de travail) aux personnes 
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ee L'énergie libérée lors de la réaction est de 4,8 MeV 


environ [7]. 
_ De telles plaques, conservées au frais (49 C) en 
attendant leur utilisation, ne présentent pas de 
modifications gênantes après un an de stockage. 
Lors de ce stockage ou de l’exposition des plaques, 
des trajectoires parasites peuvent être enregistrées; 
ces trajectoires parasites sont dues principalement 
aux contaminations du verre et de l’émulsion par 
des substances radioactives, aux rayons cosmiques, 
et aux réactions nucléaires ou. de projection pro- 
duites par les neutrons thermiques ou rapides sur les 
constituants de l’émulsion autres que le lithium. 
Dans l’Appendice II on trouvera des indications 
sur ces trajectoires parasites. Leur aspect est visible 
sur les figures 5 à 8. Il n’y a pas de confusion pos- 
sible avec les trajectoires «-£. 


Rendement (‘) de l’émulsion pour la détection 
des neutrons thermiques. — Le rendement a été 
déterminé par deux méthodes, qui ont donné des 
résultats concordants. : 


a. Rendement calculé d’après la concentration en 
lithium. — Le lithium naturel ne contient que 
7,5 pour 100 environ de ;Li. Nous avons adopté 
comme section efficace du lithium naturel pour les 
neutrons thermiques, la valeur [1] 


Z — 50 barns. 


Fig. >. — Emplacement des émulsions dans la colonne ther- 
mique de la pile de Châtillon lors de l’étalonnage (a et b). 


Les détecteurs au manganèse destinés à étalonner le flux 
étaient posés contre l’émulsion. Les détecteurs avaient été 
étalonnés à la cuve à eau [14]. 


Ce qui donne comme section efficace par gramme de 
lithium naturel : 6,0 cm?. 

Nous avons indiqué plus haut la valeur donnée 
par le fabricant de la concentration en lithium de 
lPémulsion; on en déduit la section efficace S de 
capture des neutrons thermiques par centimètre 
carré de cette émulsion : 


SH 0 LOMME ICIN 
(*) Rendement : rapport entre le nombre de trajectoires &-{ 


par centimètre carré de plaque et le flux intégré de neutrons 
thermiques qui les a produites. 
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et le rendement théorique 
RC * 


Autrement dit, sur 10000 neutrons thermiques 
arrivant perpendiculairement à la plaque, 4,8 en 
moyenne donneront lieu à une trajectoire x-f. 


be: 


+ + + + 


t Parcours 
50 


43 last deLi(n, a)t | 26Rac 


8RaA 


30 ete DIS TE NET 
ne 226 2207 
23% 
20} Ë 
238 

ji = 

10 2E + 
de “N{(n js a 
GRR. 0e. "MNRIE) + Énergie des & 
MeV 
——— 

0 2 4 6 8 10 


Fig. 3. — Parcours dans l’émulsion Ilford C, 
des trajectoires « de quelques émetteurs, 
Parcours-Énergie d’après H. Faraggi [6] et Rotblat [16]. 
Énergie des rayons « d’après R. Grégoire [15]. 


À Nombre de champs 


20 


L > A)—1,6 @/ champ 


B)—+2,6 œ/champ 


Ï C)——2 «/champ 


CT 
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0 1 2 4 5 7 8 
Nombre de traces par champ 
Fig. 4. — Distribution des densités de traces 


par champ dans une même plaque suivant le mode de comptage. 
Plaque Li1, ayant reçu environ :,8.107 neutrons /em? soit 
o,1 dose de tolérance. Grandissement 8 X 100, I mm. 
Courbe B : toutes les traces sont comptées (mode B); 
» À : les traces entièrement dans le champ sont seules 

comptées (mode A); 
traces entières plus traces dont plus de la moitié 

de la longueur est dans le champ (mode C). 
Le résultat obtenu par chaque mode est la moyenne arithmé- 
tique. 

Le résultat exact est 2,1. 


» C5: 


(5) Ces plaques avaient été prises au hasard dans une 
livraison de 12 plaques. 
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b. Rendement mesuré directement. — Le rende- 
ment de l’émulsion a été mesuré en soumettant, 
pendant un temps déterminé quatre plaques () 
à un flux connu de neutrons thermiques, dans la 
colonne thermique de la pile de Châtillon. Le flux 
était mesuré à l’aide d’un détecteur mince en man- 
ganèse ($) placé contre chaque plaque. Trois obser- 
vateurs différents ont examiné chacun environ 
8o champs (?) dans chaque plaque, la densité des 
trajectoires étant mesurée selon le mode A et mul- 
tipliée ensuite par le facteur 1,3 pour obtenir la 
densité exacte par centimètre carré de plaque (voir 
Appendice V). Les valeurs trouvées sont données 
dans le tableau IT. 

On en déduit la valeur expérimentale du ren- 


dement : 
R=5,3(+1) 


[soit 5,3 (+ 1) trajectoires pour 10000 neutrons ther- 
miques arrivant perpendiculairement à la plaque]. 

Sur une même plaque, les mesures des différents 
observateurs s’écartent de moins de 10 pour 100 de 
la valeur moyenne trouvée. 

Les valeurs des rendements moyens déterminés 
par les trois premières plaques s’écartent de moins 
de 2 pour 100 de la valeur moyenne des rendements 
moyens. 

Le rendement déterminé par la quatrième plaque 
s’'écarte de 18 pour 100 de la valeur moyenne. 


Dose de tolérance pour les neutrons ther- 
miques. — Cette dose est définie comme étant le 
flux de neutrons thermiques que peut recevoir sans 
danger un homme bien portant, 8 h par jour, à jours 
par semaine, pendant 5o ans. 

Elie a été fixée, lors de la Conférence de Chalk 
River, en septembre 1949, à 0,06 REP (5). 

Lorsque les neutrons thermiques pénètrent dans 
les tissus animaux, ils les ionisent principalement 
par l'intermédiaire des protons de la réaction 
IN (n, p)';C et des électrons dus aux rayons y 
résultant de la réaction ;H (n, y)? D. 

W. S. Snyder, d'Oak Ridge [9] a évalué le flux 
moyen de neutrons thermiques nécessaire pour 
produire dans le corps humain la dose de 0,06 REP 
à 1800 neutrons thermiques par centimètre carré 
et par seconde. En tenant compte du fait que la 
durée hebdomadaire de travail au C.E.A. est plus 
longue (45 h au lieu de 4o) que celle envisagée à la 
Conférence d’Oak Ridge, nous admettrons que la 
dose de tolérance est atteinte lorsque l’on est exposé 
à un flux moyen de 


Fr= 1600 neutrons thermiques. 
par centimètre carré el par seconde. 


(®) Voir Appendice III pour les détails sur l’étalonnage 5e 
détecteur et l’irradiation des plaques. 

(7) La surface d’un champ est de r,9.10-‘ cm2. 

(5) Le REP est la quantité de radiation ionisante qui, 
absorbée dans les tissus, dissipe 95 ergs /g de tissu. 


= 
Dr: 


Ÿ 


ESTIMATI 


Nombre moyen 
de traces par champ. 


Référence Flux intégré a —— 
de la plaque. (neutrons/ém -?). ler obs.. 2e obs. 3° obs. 
Bideresser. 6. For 1,6 1,34 507 
Fi, 6,6. 107 5 4,8 526 
LS LE DO: DO! Dei DUT 2,44 
LAURE 1,06.10$ 6,7 753 7,05 


Ce flux correspond à une densité de 


Dr= 7,3.10-* neutrons thermiques par centimètre cube. 


._ Densité de trajectoires «-{ correspondant 
__ à la dose hebdomadaire de tolérance. — Le 
nombre de trajectoires «-{ produites chaque seconde 
dans 1 cm? d’émuision photographique Ilford C, au 
lithium, définie plus haut, par le flux Fr est 


À : n = 5,3.107*.1600 = 0,85(<+ 0,16) 

(d’après la détermination expérimentale indiquée 
plus haut). En 45 h, le même flux produit par centi- 
mètre carré : 


N = 137 000 (+ 26 000) trajectoires z-f. 


Sensibilité de la méthode exprimée en fonc- 
tion de la dose hebdomadaire de tolérance. — 
La surface d’un champ observé au microscope 
est de 1,9.1074 cm. 

La dose hebdomadaire de tolérance produira 
donc en 45 h : : 


1,9.10#.137 000 = 26 (-+ 5) trajectoires par champ. 


Nous avons indiqué dans le tableau III le nombre 
- de champs qu'il faut examiner pour avoir une pré- 
- cision statistique probable égale à la précision 
. d'étalonnage soit + 20 pour 100, en fonction de la 
_ dose reçue par la plaque. 


| TaBLEau III. 


Nombre de champs à examiner 
4 pour mesurer la dose recue. 
(à 20 pour cent près) 
S Nombre 
\ Fraction moyen 
Flux de la dose de traces Nombre 
(neutrons/em—"*) hebdomadaire par champ de champs 
ER ———— (45 h) reçue (champ de à 
par seconde, par 45 h. par la plaque  1,9.10-cem*). examiner. 
_1 600 2,6.10$ I 26 I 
160 2,6.107 1/10 2,6 10 
| 1026: 106 1/100€ 0,26 100 
8 1,3.106 1/200° 0,13 200 
: Bien que le bruit de fond moyen d’une plaque 
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Moyenne des différents observateurs 
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TaBLEeAU IT. 


Nombre moyen 


Nombre moyen de traces pour 


corrigé (xX1,31). 10 C0) neutrons incidents, Moyenne 
ER PAM MES ent 2 “1 — de chaque 
ler obs. 2e obs. 3e cbs. ler obs. 2eobs. 3-0bs. plaque. 
2,096 0 E,70 6,2 D) D 5,6 
6,55 6,29 CRE 5.33 GA 5,8 5,4 
26170 3,28 9719 5,0 6,0 5,8 5,6 
8,77 9:56 ,23 Aie 48 0 456 4,6 

Re 2 B,2 4 D D 


stockée environ un mois soit de l’ordre de o,o1 trace 
par champ, nous avons considéré cependant que la 
densité de o,1 trace par champ est la plus faible que 
l’on puisse mesurer en observations courantes. 


APPENDICE I. 

Technique de traitement des plaques. — 
a. Découpage. — Les plaques sont livrées par boîte 
de 12 grandes plaques de 40 x 240 mm. Type (°) 
Ilford €, au lithium. Ces plaques sont découpées 
dans l’obscurité aux dimensions 4o X 25 mm. Embal- 
lées dans un sachet étanche à la lumière (deux couches 
de papier noir pour emballage d’émulsion photo- 
graphique) elles sont placées dans les porte-films 
standard C.E.A. Elles sont portées du lundi matin 
au vendredi soir par les personnes exposées aux 
neutrons thermiques. 


b. Développement. — 1° Développer 15 mn dans 
de l’ID 19 à 15 pour 100 (température : 200 C). 
Il n’est pas nécessaire pour les plaques de 50 de 
faire une imbibition préalable à froid. 


Composition du révélateur ID 19 concentré : 


RROAO IEEE MERS ARS NE 4,8 g 
SO; Na: (anhydre)..::..::.. 150 S 
HYAFOMINONER ETAPE 16,5 g 
CORNE ERP MALE RER De SION ES 
LE Rd CE RS FASSENT AE 8: g 


20 Rincer à l’eau distillée, puis porter dans le 
bain d’arrêt (acide acétique RP, 20 cm°; eau dis- 
tillée, 980 cm*) à 209 C, pendant 15 mn. 

30/Fixage : 1 h 30 mn à 20°C, dans le mélange 
hyposulfite de sodium : 300 g, eau : 1000 cmÿ. 

4° Rinçage dans l’eau courante, 2 h à 150C. 

50 Séchage à l’abri des poussières, à une tempé- 
rature inférieure à 350 C. 


Les émulsions sèches sont examinées sans inconvé- 
nient à l'objectif à immersion à huile de cèdre. 


(*) Fournisseur : Ilford Ltd, Ilford, Londres, 
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Le nettoyage de l’émulsion et de l’objectif s'effectue 
à l’aide d’une feuille de papier de soie imbibée de 
xylène. 


APPENDICE II. 


Trajectoires parasites. — Les principales tra- 
jectoires parasites rencontrées sont : 


10 Des trajectoires dues aux rayons cosmiques, 


LD au rayonnement cosmique [10]. 


qui se présentent d'ordinaire sous forme de longues 
traces peu denses à peu près rectilignes et, plus 
rarement, d'étoiles. La densité des grains d’argent 
le long des branches de l'étoile est généralement 
irrégulière (fig. 5) (2). 

20 Des trajectoires dues aux contaminations par 


Fig. 6. — Jtoile de contamination de dérivés du thorium. 
On rencontre le plus souvent des étoiles incomplètes dont 
le point de concours des: trajectoires se trouve dans le verre 
portant l’émulsion, Ces étoiles sont probablement dues à 
des impuretés contenant du radium ou du thorium [18]. 


(22) La probabilité relative des étoiles de différents nombres 
de branches est donnée dans le livre de Yagoda, p. 305 [10]. 
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des produits radioactifs émetteurs &. La AE. a 
temps, la contamination est due aux dérivés du 
radon (RaA, RaC’, Po) dont les parcours sont 
respectivement 27, 38 et 21,6. La contamination 
peut également être due aux dérivés du thoron 
(ThA, ThC, ThC’) dont les parcours sont TDR 
tivement 32, 27 et 47 1 (fig. 6). 

Ces trajectoires sont en général groupées en 
étoiles à plusieurs branches. Les densités des grains 
le long des différentes branches sont semblables. 

Pour des émulsions Ilford C, de 50 y, la fréquence 
de ces étoiles de contamination est de l’ordre d’une 
par mois et par centimètre carré. 

30 Des trajectoires dues aux protons de la réac- 
tion ‘iN(n, p)'iC + 0,6 MeV provoquée par les 
neutrons thermiques dans l'azote de l’émulsion 
(fig. 7). La longueur de ces trajectoires est de 6,4 p, 


à + Fe A * A 
+ hd + CCR 
L] = Le " ÿ 
’ LE € a : Ne : à ral tr Ts 
* . 
, +. re à AS y 
Fes > 4 ÿ % 
à", re” à # 
l nn. CET a : 
PNR le et el 
. “it Eh tres er fi 
Ë : Fos Le 
me e 7 : . LS 
Fe ee. APE se * TR Pa de, 
Ü 10 à FRS 
: + - RDS 
Fig. 7. — Trajectoire de proton de transmutation d'azote. 


De telles trajectoires (p) apparaissent dans les émulsions 
exposées aux flux de neutrons thermiques. 


dont 6,1 pour le proton et 0,3 pour l’« [6]. Pour 
les émulsions à 0,016 g de lithium par centimètre 
cube dont il est question dans cet article, exposées 
aux neutrons thermiques, la proportion des tra- 
jectoires provenant de cette dernière réaction, par . 
rapport aux trajectoires provenant de la réaction 
Li (n, «);H est de l’ordre de 7 pour r00 (calculé à 
partir des sections efficaces de l’azote et du lithium 
et des teneurs de l’émulsion en ces deux éléments 
indiquées par le fabricant). 

Sur quatre mesures expérimentales nous avons 
trouvé pour ce rapport : 6, 9, à et 9 pour 100. 

4° Des trajectoires dues aux protons rapides 
éjectés dans l’émulsion par les neutrons rapides qui 
peuvent se trouver mélangés aux neutrons lents 
(fig. 8). Les longueurs de ces trajectoires sont très 
variables. A titre d'exemple indiquons .que les 
longueurs des trajectoires de protons issus des 
neutrons rapides d’une source Po + Be peuvent 
varier entre o et 700 4 environ [10]. La proportion 
de ces trajectoires par rapport aux trajectoires de 
transmutation dues aux neutrons lents varie beau- 
coup suivant les générateurs de neutrons : à titre 


d'exemple, les neutrons obtenus au 0 du 


Fig. 8 — Trajectoire de proton de recul. 
: Pine telles trajectoires (P) apparaissent dans les émulsions 


soumises à des flux de neutrons rapides. 


d'azote, tandis que les neutrons émis par la pile 
- de Châtillon (4) donnent moins d’un proton projeté 
+ pour 10000 transmutations [6]. 


APPENDICE Ill. 


» Principaux détails sur l’étalonnage des émul- 
» sions. — a. L’étalonnage a été fait en irradiant par 
des neutrons thermiques des plaques de verre de 
- Lo X 20 X 1,4 mm couvertes d’émulsion Ilford C sou 
- au Li. Toutes les plaques citées proviennent d’un 
même lot de 12 grandes plaques 25 X { cm. 

_b. Emplacement : Deux positions dans la ie 
Poe de la pile de Châtillon (UE fig. 2 [12] 
. pour le détail des positions). 

… c. Détecteur (2) : Rondelle en alliage de manga- 
… nèse à 10 pour 100 de nickel, épaisseur : 120 p, dia- 
mètre : 25 mm. | 

La section efficace de capture de ce détecteur est 
E de 5,5, mm? environ, produisant une absorption 
de l’ordre de 1 pour 100 du flux de neutron qui le 
traverse. 

d. La durée de l’irradiation dans la pile est 
de ro.mn. Pendant les 30 premières secondes le flux 
Ë neutrons passe de zéro à la valeur maxima. 

_. _e. Réaction utilisée 

_ section efficace a été prise égale à 
| 

4 

| 

l 


[13]. 


‘Mn donne un rayonnement $B(E,, — 2,8 MeV) 
et y, dont la période est de 155 mn. 

f. Intervalle entre le début de l’irradiation et le 
passage du détecteur sous le compteur : envi- 
ron 30 mn. 


_ ‘Compteur : cloche métallique standard C.E.A. 


(2) Dans un canal radial, à la limite extérieure du réflec- 
_ teur. 

(4) L'ensemble détecteur-compteur a été au préalable 
_ étalonné par M. Jofire du Service de Physique nucléaire 
| 


du C.E.A., au moyen d’une source étalon de neutrons lents [4] 
(620 mc de Ra-Be au centre d’une cuve à eau). 


ESTIMATION DES FLUX DE NEUTRONS THERMIQUES | 


55Mn (n,y):5Mn dont la: 


43 À 


Durée de la mesure du DOPHRCMERE B du détec- 
teur : 8 mn. 

Le taux de comptage des rayons 8 variait suivant 
les détecteurs entre 300 et 3 000 par minute environ. 
Chaque mesure était encadrée par des vérifications 
du compteur avec une source d'UX:. 


APPENDICE IV. 


Distribution de la longueur des trajectoires «-{ 
dans l’émulsion Ilford C, de 50. — Une fraction 
des trajectoires seulement se trouve contenue entiè- 
rement dans l’émulsion et la distribution du nombre 
de traces en fonction de leur longueur projetée est 
indiquée sur la figure 9. 
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Fig. 9. — Distribution de la longueur apparente 
des trajectoires &-{ dans une émulsion Ilford C, de 50 y. 


APPENDICE V. 


Les différents modes de comptage des traces. 
— Les plaques portant les traces a-{ sont ordinai- 
rement dépouillées avec l’aide d’un objectif à 
immersion : dans ces conditions, le diamètre du champ 
est égal à environ deux fois la longueur d’une tra- 
jectoire a-{. Il en résulte qu’un tiers environ du 
nombre des traces aperçues dans le champ traverse 
les bords de celui-ci. 

Nous appellerons « mode À » le mode de comp- 
tage dans lequel l’observateur ne compte que les 
traces qui apparaissent comme entièrement comprises 
dans le champ; « mode B » celui où l’observateur 
compte toutes les traces qui apparaissent dans le 
champ; « mode C » celui où l’on compte les traces 
entières plus celles dont la moitié au moins est 
comprise dans le champ. 

Pour une même plaque, où la Fr des traces 
est uniforme, et pour un champ de 1,5.10 ?cm de 
diamètre les modes A, B, C, donnent de densités 


44 A 


de traces par champ qui sont respectivement comme 
les nombres : 1; 1,5; 1,2. Sur la figure { nous avons 
indiqué la répartition observée expérimentalement 
en observant environ 8o champs avec chacun des 
trois modes, la densité moyenne de traces par champ 
étant de l’ordre de 2. 

La densité exacte de traces par unité de surface 
de la plaque ne peut donc être obtenue en faisant 
le quotient de la densité de traces par champ, par la 
surface de celui-ci. 

Un quatrième mode de comptage, le « mode D », 
. donne la densité exacte par unité de surface : il 
consiste à faire défiler lentement une bande d’émul- 
sion longue de quelques millimètres et dont la lar- 
geur est égale au diamètre du champ : on compte 
les traces dont toute la longueur traverse, lors du 
déplacement, un diamètre du champ perpendicu- 
laire au grand côté de la bande et l’on y ajoute la 
moitié de toutes celles dont une partie de la longueur 
seulement traverse le diamètre. On a ainsi le nombre 
exact moyen de traces comprises dans une surface 
égale à la surface de le bande. 

Ce mode de comptage a l’inconvénient d’exiger 
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de la part de l’observateur une attention soutenue; 
très fatigante. Pour les examens de série nous 
préférons donc opérer de la manière suivante : 


Les traces sont comptées suivant le mode A; 
qui est le plus rapide, le moins fatigant et celui 
qui conduit aux erreurs les plus faibles. Le nombre 
moyen de traces par champ ainsi trouvé est inférieur: 
au nombre réel de traces pour une surface égale à 
celle du champ, le rapport entre ces deux nombres 
dépendant de la surface du champ, de la longueur 
des traces et de l'épaisseur de l’émulsion. MM. Herpin 
et Mercier [17] du Service de Physique mathéma- 
tique du C.E.A. ont établi la relation générale 
donnant la valeur du rapport pour les principales 
valeurs de ces paramètres. Dans le cas présent 
(surface du champ, 1,9.10 4cm?; longueur de 
trace, 43 u; épaisseur d’émulsion, 50), le rapport 
entre le nombre de traces par champ, observé sui- 
vant le mode A, et la densité réelle de trace sur là 
surface du champ est égal à 1/r,3. 


Manuscrit reçu le 27 août 1958. 
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PRÉPARATION DE COUCHES MINCES SUR SUPPORT DE TANTALE. 
TECHNIQUE RELATIVE A L'OBTENTION DE DÉPOTS THERMIQUES TRÈS ADHÉRENTS 


ET A LA FIXATION PAR BRASURE DU TANTALE SUR DU CUIVRE 


Par P. GARIN, P. LÉGER et P. PRUGNE, 


7 Sommaire. 


Laboratoires du Commissariat à l'Énergie atomique, C.E.N. de Saclay, 
Service de Physique nucléaire. 


— L'article rend compte d’une méthode utilisée au Centre d'Études nucléaires pour 


à couvrir des feuilles de tantale, par brasure, de pièces en certains métaux usuels (Fe, Cu) utilisées comme 
; supports de cibles dans l’expérimentation au Van de Graaff. La méthode consiste à faire un dépôt très 
adhérent de fer ou de cuivre par évaporation thermique sur la feuille de tantale chauffée à haute tempé- 


Les réactions nucléaires étudiées au moyen d’un 
| accélérateur de particules sont provoquées par 
“l'impact de ces particules sur une cible donnée. 
- Lorsqu'il s’agit de mesurer finement le spectre 
- d'émission de rayonnement ou le rendement (en 
"fonction de l'énergie des particules incidentes) 
“d’une de ces cibles soumise à un bombardement 
| corpusculaire, il est nécessaire que la cible ait une 
! . épaisseur telle que les particules ne perdent que très 
peu d'énergie dans la traversée de la cible. C’est sur 
“le support de la cible qu’elles sont freinées et perdent 
leur énergie. Celui-ci risque donc de s’échaufier 
-et l'élévation de température pourrait éventuel- 
; lement détruire la cible. Il est donc nécessaire de le 
1 refroidir. D’autre part le support ne devra émettre 
“que peu ou pas de rayonnement qui risquerait de 
_ perturber les résultats. Une solution () accordant 
"ces exigences lorsque les particules incidentes sont 
+ des protons d'énergies inférieures à 5 MeV, est la 
suivante : 


La cible est déposée sur une feuille de tantale 
- suffisamment épaisse pour absorber totalement le 
rayonnement et, le dégagement de chaleur consé- 
. quent est évacué par une plaque de cuivre (refroïdie 
par circulation d’eau) avec laquelle la feuille de 
tantale est en étroit contact thermique. 

Il fallait donc souder la feuille de tantale sur toute 
sa surface sur les plaques de cuivre. 

Ce fut le problème technologique le plus délicat à 
résoudre pour la préparation de ces cibles. Les 
méthodes de soudures par points ne donnaient pas 
entière satisfaction. Certains flux commerciaux (°) 
pour brasure, qui permettent de braser facilement 
le tungstène, le molybdène sur du cuivre, fer, etc., 
en ce qui concerne le tantale demandent beaucoup de 


(:) Voir par exemple WizrarD et al, Phys. Rev., 1952, 


85, 849. 
(2) En particulier flux de brasure « Castollin » n° 1802. 


rature sous vide. C’est sur ce dépôt qu’il est procédé aux opérations de brasure. 


soins et dans la plupart des cas ne permettent que 
des brasures par endroits alors que l’exigence est de 
braser toute la surface de façon bien homogène 
et ainsi d'éviter les surchauffes locales. 

Nous avons alors pensé à la méthode qui consiste 
à déposer sur le tantale un dépôt métallique sur lequel 
la brasure peut être étendue d’une façon bien uni- 
forme. Nous ne connaissons pas de méthode électro- 
lytique qui permette d'obtenir un dépôt sur tantale 
suffisamment adhérent et suffisamment solide pour 
supporter une soudure. Nous nous sommes orientés 
vers la technique de dépôt par évaporation ther- 
mique sous vide. Le double problème qui se posait 
alors était le choix du métal à déposer et l’obtention 
de la très grande adhésion et donc de la liaison 
intime du dépôt et du tantale. Nou$ nous sommes 
rapidement rendu compte que le support devait 
être soigneusement dégazé et qu’en plus il existait 
une température optimum de condensation pour 
obtenir une plus grande adhésion du dépôt. Après 
quelques essais nous nous sommes orientés vers la 
technique décrite ci-dessous et vers le choix de deux 
métaux à déposer : le cuivre et le fer. Si l’on utilise 
une brasure ayant un point de liaison élevé (supé- 
rieur à 7000 C) il vaut mieux utiliser le fer dont le 
dépôt sur tantale est très solide à ces températures. 

Dans la cloche à évaporation la feuille de tantale 
est placée au-dessus du creuset contenant le fer (ou 
le cuivre) à évaporer. Cette feuille de tantale est 
fixée entre deux électrodes refroidies par eau et 
reliées aux bornes d’un transformateur basse tension. 
Le creuset contenant le fer (ou le cuivre) est de 
même fixé entre deux autres électrodes refroidies 
par eau et reliées aux deux bornes d’un autre 
transformateur de telle façon que les chauffages de 
la feuille et du creuset puissent être simultanés et 
indépendants. 

Lorsque le vide dans la cloche est suffisant, la 
feuille de tantale est portée d’une façon continue 


à 15500C. Le creuset contenant le fer est alors 
chauffé jusqu’à la température d’évaporation du fer 
(environ 17000 C). Dès que le fer commence à 
s’'évaporer, le chauffage de la feuille de tantale est 
diminué lentement de façon telle que la température 
s’abaisse jusqu’à 8oo° C et reste à cette valeur 
pendant l’évaporation complète du fer. Le tantale 
est resté pendant 90 s environ à 1 5500 C. 

La quantité de fer évaporé est telle que le dépôt 
ait une masse superficielle supérieure à 5 à 6 mg/em°. 
Ainsi pendant l’opération la feuille de tantale est 
uve cible qui reçoit les molécules gazeuses de fer. 
La température de cette cible varie graduellement 
de 1550 à 8000 C. Dans ce domaine le tantale qui 
d’abord dégaze, redevient absorbeur au fur et à 
mesure que la température diminue. Il est possible 
que les molécules de fer d’abord réévaporées à haute 
température se condensent, ensuite subissent l’attrac- 
tion intermoléculaire de la part du tantale, diffusent 
dans les premières couches cristallines et forment un 
véritable alliage fer-tantale qui devient du fer pur à 
mesure que le fer se dépose. La température est 
maintenue à 8009 C environ pour éviter la conden- 
sation d’une quelconque vapeur dégazée de l'enceinte 
ou de l'huile remontant de la pompe à diffusion. La 
surface de tantale avec son dépôt de fer sortie de 
l'enceinte à évaporation, peut être entièrement mouii- 
lée par la soudure. 

Avant de les fixer ensemble la feuille de tan- 
tale et la surface du bloc de cuivre sont recouvertes 
d’un excès de brasure. Les surfaces ainsi prépa- 
rées sont placées en contact et pressées fermement 
tandis qu’elles sont chauffées uniformément jusqu’à 
ce que la brasure coule bien de façon que le dépôt 
de fer (et donc la feuille de tantale) vienne bien 
s'appliquer sur le cuivre et qu’il ne reste qu'une 
très fine pellicule d’alliage intermédiaire entre le 
tantale et le fer. L'ensemble reste pressé pendant le 
refroidissement jusqu’à solidification. On obtient 
ainsi un bloc de Cu plaqué de tantale qui peut être 
usiné à l’étau-limeur ou la fraiseuse. La plaque de 
cuivre tantalisée, ayant de recevoir la cible, sera 
entièrement nettoyée par immersion dans de l’eau 
bouillante afin d'éliminer les traces de décapant (sels 
de sodium) qui, s'ils restaient dans la cible, pour- 
raient produire durant le bombardement des quanti- 
tés importantes de contaminations radioactives. 
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La surface de tantale sera alors préparée pour t 
recevoir le dépôt de l’élément-cible par évaporations 
thermique sous vide. La technique d’évaporation | 
est classique. Nous avons réalisé un certain nombre 
de dépôts sur tantale brasé sur cuivre, entre 
autres des cibles de béryllium, aluminium, fluorureh 
de lithium, fluorure de calcium, or, oxyde de. 
baryum, etc. $ 

En conclusion nous dirons que nous ne présentons” 
pas du tout ce procédé comme la solution du brasage « 
sur tantale. Il existe très certainement un flux 
chimique ou un moyen physique (fer à ultrasons par 
exemple), qui permette à de la brasure de mouiller 
toute la surface d’une feuille de tantale; c’est une” 
question de mise au point technique. La possibilité de 
braser ici n’est que la conséquence de l’adhérence du. 
dépôt et les résultats obtenus nous ont suggéré que « 
cela pouvait être une méthode générale pour l’obten-" 
tion de dépôts adhérents par évaporation thermique 
sous vide sur métaux à point de fusion suffisamment. 
élevé. En effet, tous les métaux (à des degrés difié- 
rents évidemment) dans un certain domaine de” 
températures dégazent et dans d’autres domaines 
jouent un rôle de getter. En leur-faisant subir sous 
vide une variation de température du premier 
domaine au second, alors qu’ils reçoivent l'impact 
des molécules évaporées, l’on peut obtenir un dépôt 
adhérent et épais, l'épaisseur ne dépendant que de 
la possibilité d’évaporer de grosses quantités (). 
Des essais sur tungstène, molybdène, platine, 
titane, etc. ont donné des résultats s ‘accordant 
pleinement avec cette hypothèse. 

De toute façon ces expériences confirment bien : 
qu'un dégazage très poussé est la condition de l’adhé- 
rence du dépôt. 
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Nous remercions M. Lechauguette dont l’aide 
bibliographique nous a été très utile. 


Ces travaux ont été exécutés sous la direction 
de M. Berthelot, Chef du Service de Physique 
nucléaire. 


Manuscrit reçu le 28 août 1953. ! 


(:) Une Note ultérieure décrira le procédé de préparation. 
de creusets utilisés pour l'évaporation de grosses quantités 
de métaux. 
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ÉQUATION D'ÉTAT DES GAZ. MÉTHODES DE MESURE DES VARIATIONS DE VOLUME 
DES FLUIDES JUSQU'A 10000 kg'cm° DE PRESSION ET 200°, ET MÉTHODE DE MESURE 
POUR TEMPÉRATURES JUSQU’A 1200° 


I. DESCRIPTION DE L'APPAREILLAGE 


Par JAMES et JAGQUESs BASSET, 
Laboratoire James Basset, Paris et Prouais (Eure-et-Loir). 


—— Un mécanisme électrifié permet de manipuler sous pression, sur un bain de mercure 
isolé des parois, une ampoule mesureuse à plusieurs compartiments. Les variations de volume sont 
définies électriquement. L'opération peut être répétée plusieurs fois avec la même charge de gaz sans 
nécessiter de démontage et aussi souvent qu'il peut être nécessaire, soit à la même pression, soit à des 
pressions différentes et à toutes températures jusqu’à 200° et 10 ooo kg/em?. Les volumes peuvent 


Un, second dispositif permet de mesurer, dans les mêmes conditions, les variations de volume des 
gaz sous très hautes pressions jusqu’à 12002. A ces températures les volumes peuvent être connus à 


Un montage avait été réalisé antérieurement pour permettre de mesurer directement les densités 


par pesée sous pression. 


Nous avons réalisé de 1937 à 1940 divers dispo- 
sitifs pour des recherches que le Service des Poudres 


_ avait bien voulu nous confier. Ces dispositifs néces- 
. sitaient un démontage après la détermination de 


deux ou trois points des courbes P, V, T des gaz étu- 


 diés soit à des températures voisines de l’ambiante 


soit à des températures pouvant atteindre 12000. 
Nous rappelons que de nombreux expérimenta- 
après Amagat, des ampoules 
piézovolumétriques à contacts électriques [1]. Nous 
avons cherché à obtenir une commodité d'emploi 


aussi grande que possible avec des capacités de 


mesure Maxima. 

Dans une Note récente M. Saurel (1) a publié 
une méthode ayant certains points communs appli- 
quée pour des pressions inférieures à 100 kg/cm? et 
et jusqu’à 5000. 

Nous avons pensé qu'il pouvait être intéressant 


pour les expérimentateurs étudiant les équations 


d'état, de connaître les perfectionnements apportés 
aux moyens anciens employés par nous de 1937 


à 1930, et permettant de déterminer, sans démon- 


tage et avec une même charge de gaz, un grand 
nombre de points des courbes P, V, T d'un fluide 


sous de hautes pressions et jusqu’à 12000. 


Dans ces dispositifs le volume du gaz sous pression 
sur lequel on effectue les mesures est relativement 
important (avec notre appareillage actuel 120 cmÿ Jus- 
qu'à 6 000 kg /cm?, et 15 em? jusqu’à 10 000 kg /cm?), 

Il pourrait être augmenté, la précision des mesures 
s’en trouvant améliorée. 


PREMIER DISPOSITIF 
POUR TEMPÉRATURES JUSQU'A 2000. 


Pour les températures ne dépassant pas 2000 
le principe consiste à isoler, sous pression, un 


(:) SAUREL, J. Physique Rad., 1953, 14, 215. 


volume de gaz connu avec précision et à mesurer 
les variations de ce volume en fonction de la pres- 
sion; l'isolement du volume initial étant obtenue 


Fig. 1. 


par les moyens décrits ci-après permettant la répé- 
tition des expériences et un grand nombre de mesures 
avec la même charge de gaz dans tout le domaine 
des hautes pressions permis par le matériel. 

La figure 1 montre la disposition générale d’un 
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groupe à ultra-pression utilisé en 1938 relié à une 
chambre à expériences avant le montage d’un ther- 
mostat autour de cette dernière. Le fonctionnement 
général du groupe a été décrit antérieurement par 
l’un de nous (?). 

Jusqu'à 2000 la totalité de la chambre à expé- 
riences peut être chauffée et toute la masse de la 


chambre (environ 100 kg) sert de régulateur de 
température. 

La figure 2 montre l’agencement de l’intérieur de 
la chambre à expériences 1 dans laquelle est introduit 
“un support cylindrique 2 formant cuve à mercure 
à sa partie inférieure 5, le contact du mercure est 
ainsi évité avec les parois de la chambre, ceci étant 
très important aux très hautes pressions. 

L'ampoule mesureuse en pyrex 3 comporte des 
contacts en fil de tungstène H et G dans ses étran- 


(2) J. BassET, C. R. Acad. Sc., 1930, 194, 928. 
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glements capillaires successifs, elle est suspendue 
à une faible distance de la surface du mercure par 
un fil 7 s’enroulant sur un tambour 8. 

La figure 3 montre une réalisation de ces am- 
poules dont on choisit le rapport des divers volumes 
le mieux adapté à la région des pressions à étudier. 

Les volumes de l’ampoule sont étalonnés comme 
nous le verrons ci-après. J 

Un petit moteur électrique 9 commande par vis 
sans fin un disque d’entraînement 10 qui est rendu 
solidaire de la poulie 8 au moyen de deux ergots 
fixés à un disque 13 mobile longitudinalement sur 
son axe, et qu’un petit ressort 14 repousse constam- 
ment contre 10. Un électroaimant 12 peut attirer le 
disque 13 et libérer aïnsi la poulie 8 qui tourne libre- 


Fig. 3. 


ment sur son axe, Tout cet ensemble très ramassé, 
est contenu à la partie supérieure du support 2. 
Le fonctionnement est le suivant : 


Le gaz dont on veut étudier les propriétés est 
comprimé dans la chambre à expérience, portée à 
la température choisie, jusqu’à la pression de base 
initiale des mesures, par exemple 4 000 kg/cm?. 
On laisse l’équilibre thermique de tout l’ensemble 
s'établir, et l’on mesure avec précision la pression 
de base régnant à ce moment (). Si l’on excite 
l’électro-aimant 12 en abaissant le commutateur à 
retour automatique M sur la position O, la poulie 8est 
libérée et l’ampoule tombe dans le bain de mercure 
enfermant ainsi un volume connu de gaz à la pres- 
sion et à la température régnant dans la chambre. 

Si l’on augmente la pression du gaz dans la chambre, 
le mercure est refoulé dans l’ampoule et atteint à 
un moment donné le contact G, pour une pression P, 
qu’on mesure avec précision. ; 


(5) James et Jacques Basser, Mém. des Poudres, 1950, 
32, 320-391. Méthodes de mesure des très hautes pressions. 
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Si la température est restée constante on connaîtra 
-le volume occupé par le gaz aux pressions P, P, et 
P, avec précision, les mesures pouvant être recom- 
mencées autant de fois qu’on le désire. Si la tempé- 
rature a varié des corrections seront apportées 
“aux indications recueillies. Avec une ampoule 
- à deux étranglements on obtient ainsi trois points 
. de courbes. 

Si l’on ramène la pression à sa valeur initiale, 
* ce qui ne présente aucune difficulté avec le matériel 


1 


… approprié de la figure 1, on se retouve dans les 


! conditions initiales avec l’ampoule dans le bain de 


mercure. 

L'ampoule en tombant a fermé le contact. DE, 
° qui était ouvert par la coupelle 11, et a renvoyé 
| l’arrivée de courant À du plot B sur le plot C. 

On voit sur le schéma électrique que l'excitation 

. de lélectro 12, en abaissant le commutateur M 

sur le plot O, a court-circuité le galvanomètre J 

pendant le court instant de cette manœuvre. Dès 

que l’ampoule est tombée dans le mercure, le circuit 

de l’électro 12 se trouve coupé.et se trouve renvoyé 
sur le circuit des contacts H, G actuellement ouvert. 
_ Il ne passe aucun courant dans le galvanomètre J. 
. Lorsque M revient à sa position médiane de repos 
- le galvanomètre se trouve prêt à enregistrer les 
contacts G et H nettement séparés par les résis- 
 tances de garde R et F. Au moment des mesures 
les contacts peuvent être établis ou rompus autant 
de fois qu'il peut être nécessaire par le jeu de la 
pression dans la chambre, et la même mesure peut 
être faite plusieurs fois de suite. 

Après une série de mesures et retour à la pression 
initiale, la pointe de l’ampoule étant dans le mercure, 
le circuit du moteur 9 se trouve fermé par DE. Si 
le commutateur M est poussé sur la position P le 
moteur se met en marche, les ergots 15 embrayent 
la poulie 8 et l’ampoule est remontée vers sa position 
initiale. Lorsque celle-ci est atteinte le circuit du 
moteur est coupé en DE automatiquement évitant 
toute fausse manœuvre, et l’arrivée du courant A 
est renvoyée sur l'électro. Tout le dispositif se trouve 

prêt pour une nouvelle série de mesures à partir 
, d’une nouvelle pression de départ. 

Il est important après une série de mesures de 
toujours redescendre la pression à une valeur légè- 
rement inférieure à celle de départ de manière à 
ce que tout le mercure soit chassé de l’ampoule et 
qu'il n’en reste pas à la partie inférieure du capil- 
_laire. 

Ce dispositif nécessite la pénétration de deux élec- 
trodes isolées dans la chambre à expériences mais 
il provoque le minimum dé perturbations ther- 
miques par son fonctionnement. Nous verrons dans 
le montage ci-après la possibilité de n’avoir qu’une 
seule électrode. La seconde électrode peut être affectée 
à un thermomètre à fil de platine étalonné sous 
pression pour le contrôle de la température du gaz. 
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Le contact H sera atteint à une pression P,.. 
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Variante du dispositif pour les très hautes 
pressions. Pour les mesures sous très hautes 
pressions on ne dispose que d’appareillage de dimen- 
sion assez réduite, et de peu de place pour le passage 
des électrodes isolées. 

La variante du dispositif représentée sur la figure / 
permet de ne fonctionner qu'avec une seule électrode 
dans un espace restreint. 

Le principe général est le même que ci-dessus. 
Les organes, dont les repères sont les mêmes, ont 
une disposition plus ramassée pour tenir dans des 
chambres à expériences de diamètre voisin de 20 mm. 


NN 
A\\i. Le 


Fig. 4. 


Le commutateur à retour automatique M permet 
d'alimenter l’électrode isolée À sous deux tensions 
différentes (2 et 20 V par exemple). 

L'ampoule étant suspendue dans sa position 
initiale hors du bain de mercure, comme sur la 
figure, l’électrode A est renvoyée sur le contact B° 
commandant l’électroaimant 12. 

Si l’on pousse le commutateur M sur le plot O; 
le galvanomètre J est court-circuité.et, Félectro 12 
est excité rappelant les ergots 15 et libérant la 
poulie 8, comme dans le dispositif précédent. L’am- 
poule 3 tombe dans le bain de mercure 5. B se trouve 
coupé et le contact À se trouve renvoyé sur le 
circuit C du moteur ayant en dérivation les contacts 
de l’ampoule. Mais la tension suffisante pour faire 
fonctionner l’électro 12 est insuffisante pour entraîner 
le moteur 9. Le circuit des contacts de l’ampoule 
est à ce moment ouvert. 

Lorsque M est libéré, il revient dans sa position 
médiane, le manomètre J est mis en circuit et se 


! 
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trouve parcouru par un faible courant (1 mA par 
exemple) limité par la résistance R en série avec le 
moteur. | 

Lorsque le mercure atteint les contacts de l’am- 
poule, la résistance F introduit une dérivation qui 
produit une brusque variation de courant dans D 
de même lorsque le second contact est atteint. 

Après une série de mesures et retour à la pression 
initiale, le circuit JF est coupé. 

Si M est alors poussé sur la position P ou il est 
maintenu par l’électro-aimant S, le moteur se trouve 
alimenté sous la haute tension, le circuit J est inter- 
rompu, la poulie 8 est entraînée par les ergots 15, 
et l’ampoule est remontée. Lorsqu'elle atteint sa 
position initiale le circuit C du moteur est coupé, 
B est rétabli, et tout l’ensemble est prêt à fonctionner 
à nouveau. (Au moment où C se trouve coupé le 
commutateur M est lâché par l’électro S, en série 
dans le circuit P, et revient à sa position médiane). 

Pendant tout le temps d’une série de mesures un 
faible courant circule dans le circuit moteur (1 mA) 
d’où une légère perturbation thermique dans la 
chambre. 


Précision des mesures. —— Dans ces dispositifs 
la précision des mesures dépend de la connaissance 
des volumes de l’ampoule sous pression. Ces volumes 
peuvent être connus, à la pression atmosphérique, 
à 1/10 ooo€ près après stabilisation du pyrex sous 
pression. On remarquera que la pression dans l’am- 
poule est toujours égale à la pression dans la chambre, 
ses parois ne travaillent qu’à une compression isobare 
sans contrainte mécanique supplémentaire. Ses 
variations de volume ne dépendent que de son 
coefficient de compressibilité et de son coefficient 
de dilatation thermique sous pression. 


Étalonnage des volumes des ampoules. — 
La mesure initiale des volumes se fait par pesée. 
Après un nettoyage parfait de l’ampoule. 

Pour faire pénétrer les liquides nécessaires soit 
au nettoyage, soit à l’étalonnage on se sert d’une 
seringue à injection munie d’une longue aiguille 
passant dans les étranglements capillaires. L’aiguille 
sert également au séchage à l’air chaud comprimé. 
L’ajustage précis du niveau de l’eau de jaugeage 
se fait au moyen d’un fil de coton porté par une 
aiguille sèche. On affleure ainsi exactement le niveau 
des contacts électriques. 

Les opérations de remplissage et de pesée s’effec- 
tuant la pointe de l’ampoule en haut, le ménisque 
de l’eau ({) se trouve être de même forme que le 
ménisque du mercure en ascension. 

Pour une ampoule de 20 cm$ avec capillaires 
de 1,2 mm et une appréciation de l’affleurement 
à 1 mm près soit r mm, le volume peut être connu 


\ 


à 1/20 000€ près. 


(“) Nous avons abandonné l’étalonnage au mercure qui 
présente de nombreux inconvénients, 


JOURNAL DE 


TOUS + le OCDE QE ORCS, « ES: PC LS EC NRRERR 
a # ne Pre es c 0 P , 
\ 


PHYSIQUE ; 


at 


Le principal facteur de correction du volume sous 
pression dépend du coefficient de compressibilité 
du pyrex celui-ci est connu à 1 pour 100 près d’après 
les travaux de Bridgman (5). 


Limites d'emploi de la méthode. — L'utilisa- 
tion de cette méthode est limitée aux pressions 
produisant le changement d’état du mercure soit 
environ 7 000 kg/cm? à 0° et 11000 kg/cm? à 200, 
les pressions de changement d’état étant à ces tem- 
pératures de 7 350 et 11400 kg /cm°. 

Par ailleurs les ampoules de pyrex se fissurent aisé- 
ment sous des pressions de l’ordre de 10 000 kg /em?, 
le taux de travail à la compression de la matière 
étant alors de 100 kg/mm?. Cette pression est donc 
une limite pratique d'emploi. 

La température influe également sur la tenue 
mécanique du matériel : acier ou verre. 

Tout l’ensemble d’une chambre peut être porté 
à 2000 mais des dispositions spéciales doivent être 
adoptées pour assurer la tenue des joints aux hautes 
pressions et les isolements étanches des électrodes, 
au delà de 2000 les aciers subissent un abaissement 
notable de leur résistance et ils présentent des phé- 
nomènes de fluage accéléré aux pressions limites 
d'emploi de ces dispositifs. 


Influence des parois des ampoules sur les 
mesures. — Nous attirons l’attention des cher- 
cheurs, étudiant expérimentalement les équations 
d'état, sur l'influence de la nature et de l’état de 
surface des dispositifs mesureurs de volume. 

A l'échelle moléculaire, toutes les parois sont dans 
un état physique extraordinairement cahotique et 
vacuolaire. Les couches de contact entre un solide 
et un gaz ne peuvent être assimilées à des tranches 
minces de fluide dans le même état qu’une tranche 
de même épaisseur éloignée de toute paroï. Les 
couches de contact sont dans un état moléculaire 
anormal, et une masse relativement importante de 
gaz peut être fixée sous une forme adsorbée ou dans 
un état physique différent de l’état gazeux normal 
à la pression de l’expérience. 

Cet élément peut être une cause d’erreur non 
négligeable, et d’autant plus importante que le 
rapport de la surface au volume est plus grand. 

La présente méthode permet d’étudier aisément 
cette cause perturbatrice éventuelle en variant la 
dimension des ampoules ou en introduisant à leur 
intérieur des bandes laminées très minces, et d'état 
de surface divers des matériaux ou métaux dont 
on veut étudier l’action de ce genre. 


Pression exacte dans les ampoules. — En 
raison de l’ascension du mercure dans l’ampoule 
la pression à l’intérieur de celle-ci est légèrement 
inférieure à la pression régnant dans la chambre. 

Une ascension de 75 mm correspondant à une 


(5) Proc. Amer. Soc. Phys., 1029, 63, 4or. 


- différence d'environ r/10o° de kilogramme par 

centimètre carré. Il peut être, nécessaire d’en tenir 
compte pour les corrections à apporter aux pressions 
au-dessous de 1000 kg /cm?. 


Corrections de volumes dues à la température 
- et à la pression. — La différence de température 
- existant entre la température d’étalonnage et la 
température d’expérimentation nécessite une correc- 
tion qui dépend du coefficient de dilatation du verre 
. de l’ampoule sous pression. Il peut être nécessaire 
. de déterminer ce coefficient par des mesures précises 
pour la qualité de verre employé. 
A la pression atmosphérique le pyrex a un coefli- 
_cient cubique de 0,6.10%. Un écart de 1000 donne 
une correction de l’ordre du millième du volume. 
Une correction de sens inverse, due à la compressi- 
bilité, est également nécessaire. 
D’après Bridgman le coefficient de compressibilité 
cubique du pyrex est de 


# 


30.12.1077 P + 6,1.10-12P?, 


Sous 10 000 kg/em? la correction de volume 
correspondante atteint 3 pour 100. 

Il est donc important de connaître le mieux possible 

ce coefficient et sa variation éventuelle avec la pres- 


sion et la température. 


Température absolue expérimentale. — En 
raison du coefficient élevé de dilatation des gaz il 
est nécessaire de connaître avec la plus grande 
précision la température absolue au moment de 
chaque mesure si l’on veut pouvoir confronter ces 
résultats avec ceux d’autres expérimentateurs. La 
méthode permet de déterminer aisément les coeffi- 
cients de dilatation des fluides étudiés à toutes 
pressions. 


Tableau donnant l’ordre de grandeur des principales 
erreurs relatives possibles sur les volumes sous 1 000 et 
10 000 kg/em?. 


Sous 
Mesure des volumes initiaux de 
latpoule (r/ro000f)....:..,...... 0,00010  0,00010 
Incertitude sur le coefficient de com- 
pressibilité de la matière de l’am- 
poule (5 pour 100 de 0,3 pour 100) 
ÉOUSRNOODIC EE MR AE, 0. 0:0001  0,00150 
Incertitude sur le coefficient de dila- 
tation de l’ampoule 10 pour 100 sur 
0,1 pour 100 pour 100/......,...... 0,00010  0,00010 
Incertitude sur la température «bso- 
lue du gaz (1/20° de degré)....... 0,00016 0,00016 
PRPAMAOEA IE 0,00051  0,00186 
SOLS ERDN re ne us» sie /... 1/2000° 1,8/1000 


DISPOSITIF POUR HAUTES 
TEMPÉRATURES JUSQU'A 12000. 


Ce dispositif est basé sur la mesure directe 
de la dilatation d'un fluide contenu dans une 
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enceinte de volume connu, chauffée graduellement 
jusqu’à la température limite d'emploi du dispositif. 
Cette limite ne dépend que de la nature des maté- 
riaux qu’il est possible d'employer. 

Avant d'employer ce dispositif nous en avions 
construit un autre basé sur le principe d’Archim?de, 
Il consistait à mesurer sous pression la variation de 
poids d’un bloc d’alumine fondue plongé dans le 
gaz chaud sous pression. 

Tout d’abord nous décrirons cet agencement qui 
peut servir pour des recherches d’une autre nature 
nécessitant des mesures de poids sous pression. 


Une chambre à expériences à haute pression 1 
(fig. 5), placée verticalement, contient un four élec- 
trique bien calorifugé 2. L’enroulement chauffant 3 
(platine, tungstène, molybdène ou tantale suivant 
la nature du gaz) est disposé de manière à produire 
une température aussi uniformément répartie que 
possible de tout l’espace utile chauffé (ceci est obtenu 
par tâtonnements successifs en disposant des disques 
de platine à différents niveaux et en mesurant leur 
température au pyromètre optique au cours des 
essais de répartition de l’enroulement). 

Un bloc d’alumine fondue 4 occupe presque tout 
l’espace uniformément chauffé disponible, tout en 
laissant un jeu suffisant pour que le bloc soit libre 
et ne puisse pas toucher les parois. 

Le bloc d’alumine est supendu par un fil métal- 
lique très fin 7, à une balance à contrepoids 8 équi- 
librant constamment son poids apparent pouvant 
être lu au moyen d’un voyant gradué 10 solidaire 
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du fléau. Une fenêtre étanche 12 permet d’ Per 
la chambre de la balance et de lire par 11 les positions 
du fléau. 

Une cavité 5 pratiquée dans le bloc d’alumine 
permet de mesurer sa température, et par consé- 
quent celle du fluide dans lequel il est plongé, au 
moyen du pyromètre optique 6 à travers la fenêtre 
de quartz fondu qui lui est réservée. 

La visée des températures est gênée par les cou- 
rants de convection et condensations sur les sur- 


Fig. 6 bis. 


faces des fenêtres étanches. On facilite cette visée 
en munissant les glaces de prolongateurs en quartz 
fondu arrivant à une petite distance de la bouteïlle. 
Les faces terminales sont dressées optiquement. 
Les indications du pyromètre optique doivent être 


<orrigées en tenant compte de l’absorption de tout 


le système de visée. 

Le four est isolé et calorifugé par les blocs 9 qui 
ne laissent libres que les orifices ‘strictement néces- 
saires à la mesure de la température et au passage 
du fil de suspension du bloc d’alumine. 

Un enroulement thermométrique 20 permet de 
connaître la température dans la chambre de la 


balance. La température du four est connue’ par le … 
pyromètre optique 6 pour les températures au delà 
de 850°, ou par un enroulement thermométrique 
à fil de platine tel que 21 réparti dans le four ow 
concentré dans la cavité 5 du bloc, sans en toucher 
les parois, comme en 22. 

Si l’on comprime un gaz dans la chambre, le bloc 
d’alumine subit une poussée de bas en haut propor- 
tionnelle à la densité du gaz, qui sera mesurée par 
la position du fléau si celui-ci a été étalonné comme 
nous le verrons plus loin. 

Si l° on chauffe lefour on pourra Sn la densité 
du gaz à toutes températures et à toutes pressions … 
en Pne varier ces paramètres, le volume du bloc 
d’alumine étant déterminé à la pression atmosphé- 
rique, et connu sous pression et à chaud par correc-. 
tion de compressibilité et de dilatation. 

La précision du dispositif est affectée par les 
courants de convection qui s’établissent dans le four, 
et qui, en raison de la grande densité des gaz sous 
hautes pressions, entraïnent le bloc d’alumine 
nécessitant des corrections difficiles à déterminer; ce 
qui nous a fait abandonner ce dispositif pour les gaz. 

Les figures 6 et 6 bis montrent la balance qui a 
été réalisée pour ce montage dans une chambre 
de /o mm de diamètre utile, sa sensibilité est de : mg 
pour une division du voyant 10, elle peut porter 10g. 


Remarque sur le fonctionnement d'une balance 
dans un milieu de grande densité. -_ La sensi- 
bilité d’une balance est minimum dans le vide, 
ou la charge du poids du fléau et des plateaux sur 
les couteaux est maximum. Cette sensibilité devien-. 
drait théoriquement infinie si la balance était plongée 
dans un milieu dont la densité serait égale à la densité 
moyenne de tout le dispositif oscillant, celui-ci 
ayant alors un poids nul. 

S étant la sensibilité dans le vide pour une densité 
moyenne 1) du système oscillant, la sensibilité S: 
dans un milieu de densité D; sera de 


D 
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C’est une fonction hyperbolique qui croît très 
rapidement lorsque D; se rapproche de D. 

D'autre part dans une balance à contrepoids le 
poids de celui-ci varie linéairement en fonction 
de la densité du milieu dans lequel il est plongé. 

Il est donc nécessaire de dresser le réseau des 
courbes traduisant en poids les indications lues 
sur le voyant. On établit ce réseau en étalonnant 
la balance plongée dans des milieux de densité 
connue avec des poids corrigés en conséquence. 

L'équilibrage d’une telle balance dissymétrique 
doit être réalisé non seulement en poids mais encore 
en densités moyennes des matières du système 
oscillant de part et d’autre du plan d’oscillation 
du fléau pour que la position d’équilibre à vide soit 
la même quelle que soit la densité du milieu. 
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Cette méthode, qui a dû être abandonnée pour les 
- gaz, peut être appliquée pour d’autres recherches 
- mesurant des poids plus importants et nécessitant 
_ moins de précision. 
7 
. Seconde méthode. _— Cette méthode est basée 
- sur la mesure directe de la dilatation du gaz contenu 
- dans une bouteille de platine de capacité connue. 
La figure 7 montre la disposition générale adoptée. 
- La chambre à expérience 1, refroidie par circulation 
, d’eau, contient un four électrique 2 soigneusement 
calorifugé par des garnitures 9 (magnésie au contact 


0,5 x 1 — 


SOUDURES Au 
PLATINE 


| des circuits chauffants et ponce à très petites h—) se 
_alvéoles). 
L’enroulement chauffant 3 est réparti de manière no 
à assurer un chauffage uniforme de tout l’espace 40 À 20m. 
utile du four en réglant ce chauffage comme précé- GE 
demment. ; 5 CALORIFUGE 
Dans le four se trouve contenue une bouteille RAPGNIRRE 


de platine 4 à parois minces dont la figure 8 donne 
pe L Fig. 8. 
" . les détails de construction. Une gaine tubulaire 5 


pénètre jusqu’au centre de la bouteille et permet 
d’en mesurer la température par visée au pyromètre 


9 î 7 ? optique 6. La bouteille est prolongée par un tube 

2415 NE capillaire en platine 7, ce tube est raccordé à la 

N 2 f NN 7 bouteille en 7 bis (fig. 8) après que la bouteille a été 

9 N n N ? stabilisée par recuit sous pression et sa capacité 
intérieure jaugée. 


: Le tube capillaire aboutit à un dispositif mesureur 8 
contenu dans un espace bien isolé thermiquement 

. de la région du four, soit à la partie supérieure de la 

# chambre, soit de préférence à la partie inférieure, 

7 ce qui réduit l’échauffement. 

6 74 Le mesureur est constitué par une cuve à mercure 
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en acier 8 complètement close comportant à sa 
partie supérieure 10 un raccord pour le tube capil- 
laire venant de la bouteille et’ un orifice conique 
rodé obturé' par un pointeau 11 constamment 
appuyé sur son siège par le ressort 12. Un électro- 
aimant 13 permet de relever le pointeau et de 
maintenir l’orifice ouvert en communication avec 
la chambre à expériences. 

Un tube mesureur 14 pénètre dans la cuve à 
mercure, ce tube peut recevoir des tubes de réduction 
de son diamètre. 

Un flotteur 15 est suspendu à un fil fin s’enroulant 
sur une poulie portée par l’axe 16, rappelé par le 
contrepoids 17. 

Un disque de mica, gradué photographiquement, 
permet de mesurer les déplacements de la colonne 
de mercure dans le tube 14 à travers la glace 
étanche 18, la chambre du jaugeur étant éclairée 
par. 19. 

Des enroulements thermométriques 20 et 21 
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permettent de connaître la température du jaugeur 
et de sa chambre pour les corrections à apporter 
aux mesures. 

La température de la bouteille 4 est connue soit 
optiquement par le pyromètre 6 au-dessus de 80o°, 


ou bien, pour les températures inférieures, par un 
thermomètre à fil de platine 22 placé dans la partie 
tubulaire 5 de la bouteille. 

Le fonctionnement est le suivant : 


Le pointeau 11 étant maintenu levé, on remplit 
toute la chambre à expérience du gaz à étudier à 
une pression choisie, par exemple 6 000 kg/cm°. 
On laisse l’équilibre thermique s’établir et on laisse 
retomber le pointeau d’obturation 11. On a ainsi 
enfermé dans la bouteille et le jaugeur un volume de 
gaz connu à la pression P existant à ce moment dans 
la chambre, et à la température ambiante. 

Si l’on chauffe le four, à une température 0, le 
gaz contenu dans la bouteille se dilate et passe dans 
le jaugeur où il se met à la température de cet organe. 
Un volume de mercure égal est refoulé dans le tube 14 
et ce volume est mesuré sur le disque gradué. On 
connaît par différence la quantité de gaz contenu 
dans la bouteille à la pression P, maintenue cons- 
tante, ou ajustée à cette valeur, si elle a légèrement 


variée. La figure 5 montre la presse accouplée à la. 
chambre à expériences et le montage général des. 
appareils. 

On peut donc en partant de diverses pressions 
de base tracer les courbes P, V, T du gaz étudié. 

À chaque changement de pression, après une série 
de mesures à pression constante, 1l faut avoir soin 
de relever le pointeau 11 jusqu’à stabilisation de la 
pression de base de la prochaine série de mesures 
pour éviter un refoulement accidentel du mercure 
dans la bouteille de platine. 

La pression dans la bouteille est toujours égale à 
la pression dans la chambre, ses parois ne tra- 
vaillent pas mécaniquement, elle ne subit aucune 
déformation à chaud autres que les déformations 
dues à la compressibilité ou à la dilatation du platine. 


Précision des, mesures. Températures. — 
La température moyenne de la bouteille au fond du 
tube 5, et par conséquent celle du gaz qu’elle contient, 
peut être connue à 1 /ro00€ près pour les températures 
mesurables optiquement de l’ordre de 10000, et 
à 2/r000€ près pour les températures mesurées au 
thermomètre à fil de platine, celui-ci ayant été 
étalonné dans les conditions de son emploi. 

Les visées pyrométriques sont effectuées avec les 
précautions indiquées pour le dispositif précédent. 

Volumes. — Le système de jaugeage permet de 
mesurer des variations du niveau du mercure dans 
le tube 14 inférieures au 1 /10° de millimètre, soit 


Fig. ro. 


un volume de 0,30 mm? avec tube de 6 mm et 
0,13 mm* avec tube de / mm. Dans une chambre à 
expériences de 4o mm de diamètre et 200 mm de 
longueur on peut chauffer à 1200° une bouteille de 
platine de 9 mm de diamètre et 45 mm de longueur 
d’un volume intérieur de 2,5 cm5. On peut donc 
mesurer des variations de volume du gaz de 1 /8 ooo€ 


Ÿ 
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avec tube de 6 mm ou 1 /20 ooo€ avec tube de 4 mm. 
Pour des températures ne dépassant pas 10000 le 
volume de la bouteille peut être porté à 4 cmÿ, le 


Fig. 11. 


Fig. 12. 


calorifugeage pouvant être moins épais. Les varia- 
tions de volume appréciables sont alors de 1/13 ooo€ 
ou 1/30 ooo€ du volume du gaz. 


Fig. 
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On connaît avec précision, en jaugeant par pesée, 
le volume de la cuve à mercure, et la quantité de 
mercure qu'elle contient; par différence on a le 
volume de gaz dans le jaugeur après fermeture de la 
soupape 11. On peut donc apporter toutes les correc- 
tions nécessaires de compressibilité ou dilatation 
des différentes parties intervenant dans les mesures. 
Toutefois les coefficients de compressibilité et de 
dilatation sous pression et à chaud ne sont connus 
qu'avec une précision plus ou moins grande. 

L'exemple ci-dessous donne les erreurs de volume 


Erreur sur jaugeage de la bouteille (1/10 000€ 

ST 10 CD 21) ee TN ACER DA 0, 
Erreur sur la correction du volume sous 

pression due à la compressibilité du platine 

sous 5 000 kg (20 pour 100 sur 5 mm?)...:.. LS O0 
Erreur sur la correction de volume due à la 

dilatation thermique du platine à 1000 sous 

5 000 Kg (10 pour 100 sur 24,3 mm°)....... DORE 
Incertitude sur le volume de gaz contenu dans 

le tube capillaire dépendant du gradient de 

température (3 pour 100 sur 25 mm*)....... 0) 
Erreur sur le volume du mercure. compres- 

sibilité sous 5 000 kg (1 pour 100 sur 83 mm°). 0,83 » 
Dilatation pour 50° sous 5 o00 kg (1 pour 100 


25 mm” 
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possibles pour une bouteille de 2,5 cmÿ, 5 000 kg/enè 
et 10009, jaugeur avec à cm° de mercure et tempéra- « 


ture de 50° au-dessus de sa température initiale. 
Pour 2,5 emÿ, l’erreur totale relative est done de 


l’ordre de 3/1000€ sous 5 ooo kg/cm? et 10000, à 
ceci s'ajoutent les erreurs sur la mesure de la” 


température et celle’de la pression, si cette erreur 
est de 1/rooo° pour chacune d’elles l’erreur totale 


sera environ de 5/roo0€ sur le volume occupé par | 


le gaz dans la bouteille. Soit 0,5 pour 100. 

Avec un appareillage de plus grande dimension 
la précision pourrait être plus grande. Avec une 
bouteille de 8 em elle atteindrait 1 /rooo€. 

La figure ro montre la réalisation d’une bouteille 
de platine de 2,5 cm. 


Les figures 11, 12 et 13 un dispositif jaugeur pour 


chambre de 4o mm. 

La figure 14 le montage général de l’ensemble 
(dans ce montage le jaugeur est à la partie supé- 
rieure). 

La figure o montre l’ensemble de la chambre à 
expériences et de la presse à ultra-pression ayant 
servi à produire et à maintenir la pression du gaz 
dans la chambre au cours denostravaux en 1938-1939. 


SUrS 0 MM): US A CNE OMIS MN 08000) 
Erreur sur la dilatation du gaz dans le jaugeur Nous remercions le Service des Poudres et le 

pour 50 (2 pour 100 sur 78,5 mm°)......... 1,57. Centre National de la Recherche scientifique qui 
Incertitude sur la lecture du disque eradué, nous ont permis de réaliser une partie des dispositifs 

une division, pour tube de 6 mm.....,:.... 0,30 0 décrites PEN E 

L'OTAL, SRE ON PE RER ER 7,52 mm 
SOL EU NS US COURANT 8 » Manuscrit reçu le 15 juin 1953. 
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MANOMÈTRE A PISTON LIBRE POUR LA MESURE ABSOLUE DES HAUTES PRESSIONS 


JUSQU’A 10000 kg cm? ET DISPOSITIFS SECONDAIRES ASSOCIÉS 
DE MESURE ÉLECTRIQUE DE CES PRESSIONS 


Par JAMES et JAGQUES BASSET, 


Laboratoire James Basset, Paris 
et Laboratoire de Chimie biologique, Institut Pasteur. 


Sommaire. 


-— Un manomètre absolu de laboratoire, à piston libre, a été réalisé avec deux équipages 


interchangeables d'entraînement du piston permettant soit un mouvement d’oscillation, soit un mou- 


vement de rotation continue du piston. 


La gamme d'utilisation de l'appareil s’étend de 200 à 10 000 kg/em°. 

La précision est de 1/2 5oo° de la pression mesurée. 

La sensibilité est de 1/10 oo0o° de la pression sous 10 000 kg/cm®. 

Cet appareil permet soit la mesure directe précise des très hautes pressions, soit l’étalonnage de 
dispositifs manométriques secondaires basés sur la variation de résistance électrique d’une bobine mano- 
métrique, cette variation étant de l’ordre de 2,5 pour 1000 par 1000 kg/cm?. 

* Deux manomètres électriques ont été réalisés, le premier fonctionnant sous courant alternatif avec 
amplification électronique, le second fonctionne sans amplification sur courant redressé à tension 


stabilisée. 


Ces appareils sont pratiquement dénués d’hystérésis, leur précision est de l’ordre de 0,5 à 1 pour 100. 
La sensibilité peut atteindre 0,100 kg/em? sous r0 000 kg/cm?, soit 1/100 ooo€ de la pression mesurée. 


1. Manomètre absolu à piston libre oscillant 
ou rotatif, — Le manomètre à piston libre imaginé 
dans la première moitié du siècle dernier [1] à [4] 
est le seul appareil premettant la mesure absolue 
des hautes pressions, et l’étalonnage d’appareils 


secondaires de mesure basés sur des variations de 


propriétés physiques diverses. 

Son principe basé sur la mesure de la force exercée 
par la pression sur une surface connue, ne fait 
dépendre ses indications que de la connaissance 
du diamètre du piston au moment de la mesure, 
et de la force qui s'exerce sur lui au moyen d’une 
balance. Ces deux grandeurs peuvent être connues 
avec une excellente précision. 

De nombreux physiciens ont réalisé des mano- 
mètres à piston de types divers. En particulier 
Amagat [6] et plus récemment Bridgman [12] à [19] 
et Michels [25], [26], [29] (). La recherche d’une 
grande précision a entraîné dans certains modèles 
des manipulations mal commodes et des compli- 
cations d’appareillage qui rendent inaccessible, 
dans la pratique, l’obtention de la haute précision 
absolue annoncée. 

Après deux réalisations antérieures [32], [33] nous 
avons construit un appareil de laboratoire robuste, 
d’un encombrement réduit, d’une manipulation 
simple, et d’une précision telle qu’elle suffit pour la 
grande majorité des recherches de laboratoire où 
la connaissance d’une grandeur à moins de 1 /r000€ 
près est considérée comme satisfaisante. 

Si la mesure absolue précise d’une grandeur est 
toujours difficile, il n’en est pas de même de la mesure 
de la variation que peut subir cette grandeur au 


(:) Voir Bibliographie. 


-cours d’une expérimentation. Cette variation peut 


en général être mesurée avec des moyens amplifi- 
cateurs permettant de déceler d’infimes écarts, ceci 


présentant un grand intérêt dans les recherches sur les 
changements d’état par exemple. 

Dans le domaine des hautes pressions l’appareil-: 
lage décrit ci-après permet de mesurer une varia- 
tion de pression de moins de 1o0g/cm? sous 
10 000 kg/cm? alors que la connaissance de cette 
pression en valeur absolue n’est assurée qu'à 1: 
ou >kg/em? près dans les meilleures conditions 
expérimentales possibles. 

C’est pourquoi nous avons associé le manomètre 
absolu à piston aux dispositifs de mesure électrique 
à grande sensibilité, cette sensibilité restant constante 
quelle que soit la pression. 

La figure 1 donne le principe du manomètre à 
piston libre dont nous rappelons brièvement le 
fonctionnement. 


Une enceinte à parois épaisses B est soumise à 


ne 
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la pression à mesurer transmise par l'intermédiaire 
d’un fluide de viscosité convenable, huile par 
exemple. 

Un piston A parfaitement ajusté obture un 
orifice pratiqué dans l’épaisseur de la paroi. 

La force exercée par la pression sur le piston est 
équilibrée par des poids au moyen d’un système 
de bascule. 


Fig. 2. 


La précision de l’ajustage du piston fait qu'il 
existe un frottement considérable au repos entre le 
piston et le cylindre. Ce frottement est réduit à 
une très petite valeur en faisant osciller ou tourner 
le piston autour de son axe. Le piston s’entoure 
ainsi d’un film liquide continu qui s'écoule très 
lentement. 

La perte de fluide est assez faible pour ne pas 
produire de variation gênante de la pression pendant 
la mesure, mais pour certaines mesures des dispo- 
sitions spéciales doivent être prises lorsque le volume 
total sous pression est petit et qu’une perte de 
fluide de quelques millimètres cubes peut produire 
une baisse de pression importante. 

L’effort sur le piston est considérable : Pour un 
piston de ro mm? de section, soit environ 3,57 mm 
de diamètre, il atteint 1000 kg sous ro 000 kg /cm?. 

L'application de ce principe pose donc des pro- 
blèmes délicats de mécanique pour la mesure des 
très hautes pressions. 

La mesure précise directe de pareilles forces est 
pratiquement impossible. Elle nécessiterait des poids 
trop importants d’un étalonnage difficile et d’une 
manipulation malaisée. 

Il a donc fallu réaliser un dispositif démultipli- 
cateur. Celui que nous avons construit comporte 
deux fléaux (fig. 2), la position du cylindre et du 
piston est inversée. Cette disposition permet un 
équilibrage indépendant des deux fléaux et une 
réaction nulle à vide sur le piston d’où une utilisation 
possible à partir de la pression atmosphérique. 

La constance du rapport d'amplification du dispo- 


sitif des fléaux doit être assurée à vide ou en charge … 
aussi parfaitement que possible. Comme les fléaux 
sont dissymétriques, les dispositions mécaniques 
adoptées sont telles, que les moments fléchissants 
tendant à modifier sous charge la position relative 
des supports de couteaux, produisent des déforma- 
tions élastiques telles que la modification des dis- 
tances des arêtes de couteaux au plan d’oscillation 
des fléaux, soit proportionnelle aux distances de ces 
arêtes à ce plan. De cette manière le rapport d’am- 
plification reste constant quelle que soit la charge. 
Seule la sensibilité varie, comme dans toute balance, 
par suite de la déformation élastique des arêtes 
de couteaux et de leur plan d’oscillation. 

- La figure 3 illustre cette condition. 

Dans le modèle réalisé le rapport total d’amplifi- 
cation des deux fléaux est voisin de roo par cons- 
truction, ce rapport est déterminé expérimenta- 
lement au moyen de poids étalonnés, il ne nécessite 
aucune mesure de longueur et peut être connu 
à 1/1o0000€ près lorsque les couteaux sont en bon 
état. 
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Le dernier couteau sur lequel s'accroche le plateau 
porte-poids est réglable et permet d’adapter le rap- 
port d'amplification à la valeur exacte déterminée 
par le diamètre du piston et la condition pratique 
d'utilisation d’avoir de préférence des poids d’un 
chiffre rond pour l’équilibrage des pressions. 

Dans le manomètre construit : 5 kg sur le plateau 
équilibrent une pression de 10 000 kg/cm? sur le 
piston de 2,520 mm de diamètre. 


Piston el cylindre. -— En raison des contraintes 
élevées de travail mécanique auxquelles sont sou- 
mises les matières du piston et du cylindre les 
dimensions de ces deux organes varient avec la 
pression. On doit les connaître avec la plus grande 
précision possible. 

Si la forme du piston est cylindrique à l’origine, 
il prendra sous pression la forme fuselée de la 
figure 4. Sous 10 000 kg/cm? sa surface supérieure 
et une partie de ses flancs subiront une contrainte 
de compression de 100 kg/mm® la contrainte latérale 
décroîtra tout le long du cylindre pour s’annuler 
à sa sortie du piston qui ne sera plus soumis qu’à une 
contrainte axiale de compression de 100 kg/mm. 


Re" 


ASE PP 


É La figure 4 montre les déformations simultanées 
du cylindre et du piston sous' pression. Le jeu 
- initial J existant entre les deux organes devient J, 


et J, sous la pression maximum prévue la variation 


. du jeu en régime de déformation élastique étant 


(2. 


-y 


proportionnelle à la pression. Le jeu étant calculé 
en admettant une décroissance linéaire de la pres- 


_ sion le long du piston en première approximation. 


Connaissant les diamètres à l’origine du-cylindre 
et du piston, et les constantes élastiques des maté- 
riaux dont ils sont construits on sait calculer les 


. déformations élastiques de ces organes en fonction 


de la pression et connaître leurs dimensions effec- 
tives à chaque pression. 

Comme les déformations élastiques sont inver- 
sement proportionnelles au module d’élasticité de 
la matière dont ils sont construits, il y a intérêt 
à réaliser le piston et le cylindre avec une matière 
ayant le’plus grand module élastique pour réduire les 
déformations au minimum. 

Tous les aciers ont un module élastique voisin 
de 20 000 alors que les carbures de tungstène frittés 
ont un module pouvant atteindre 60 000. Les défor- 
mations et les jeux seront donc trois fois plus faibles 
avec un équipage en carbure qu'avec un équipage 
d'acier. 

L’extrême difficulté de travail de cette matière, 
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Fig. 5. 


qui ne peut s’usiner que par rodage à la poudre 
de diamant, et la précision demandée dans lexé- 
cution font qu'il n’est pas possible d'obtenir un 
cylindre et un piston parfaitement cylindriques et 
rectilignes à une cote et un jeu fixés d'avance. On 
réalise donc en premier un cylindre de diamètre 
voisin de la cote théorique demandée et l’on arrête 
sa fabrication dès qu’on a obtenu la perfection de 
son diamètre et de sa rectitude avec la tolérance 
fixée de 5/10 o00° de millimètre, sur la rectitude 
et sur le diamètre en tous points. C’est un usinage 
difficile et long. 

On se trouve alors en possession d’un cylindre 
dont la cote s’écarte en plus ou en moins de la valeur 
théorique demandée. 

On ajuste alors un piston à la demande du cylindre 


* pour obtenir à la fois le diamètre, la rectitude et 


le jeu demandé avec une tolérance de 5/10 000€ de 
millimètre. Bien que plus facile que celle d’un 
cylindre la confection d’un piston est une opération 
longue et délicate. 

On détermine alors, d’après le diamètre du piston 
et le jeu avec le cylindre, la surface efficace du piston 
qui permet de fixer le rapport d'amplification du 
dispositif de bascule. 

Comme on l’a dit, le réglage du rapport de multipli- 
cation. du dispositif de bascule ne nécessite la connais- 
sance précise d’aucune dimension. Il est fait avec des 
poids étalonnés et ce réglage peut se faire avec une 
précision pouvant atteindre 1 /100 oooë€. 


Oscillalion et rotation du piston. —— Deux dispositifs 
interchangeables permettent de faire osciller ou 
tourner le piston autour de son axe pour annuler 
les frottements, la fréquence et la vitesse des mouve- 
ments sont réglables pour permettre une étude de la 
sensibilité et déterminer les conditions optima de 
fonctionnement. Cette étude fera l’objet d’une Note 
ultérieure. 

La figure 5 montre l’agencement général du mano- 
mètre et du dispositif oscillant. Un moteur électrique 
à réducteur entraîne au moyen d’une biellette 
une cage dont l’axe d’oscillation coïncide avec celui 
du piston, les parois de la cage entraînent le piston 
par l'intermédiaire de deux roulements à bille à 
rotule. Sous la charge maximum correspondant 
à 10 000 kg/cm°? de pression l'effort sur les roule- 
ments d’entraînement est de l’ordre de 1,5 kg. La 
réaction perturbatrice sur le mouvement longitudinal 
du piston est d'environ 7 g, soit une action inférieure 
au 1/100 000€ de l'effort sur le piston qui est de 500 kg. 
On remarquera que le piston se trouve complètement 
libre à la fin de chaque mouvement alternatif par 
suite du léger jeu existant entre le roulement et les 
flasques d'entraînement de la cage. Les conditions 
d'oscillation sont réglables par le bras de levier 
d'entraînement de la cage et par la vitesse du moteur. 

La figure 6 indique la disposition des organes 
du dispositif d’entraînement rotatif du piston, 
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celui-ci étant le même que dans le montage ci-dessus. 


Une cage concentrique au piston est entraînée. 
par un pignon conique mû par un moteur électrique 


à vitesse variable. 
On remarquera sur les montages les dispositions 
adoptées pour assurer la concentricité et la liberté 


de mouvement des organes les uns par rapport 
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Fig. 6. 


aux autres. En raison du grand rapport de multi- 
plication des fléaux le moindre défaut d’alignement 
ou de perpendicularité des organes se traduit par 
une oscillation de l’extrémité du fléau. La construc- 


tion comporte entre chaque pièce d’oscillation ou 


de rotation des rotules sphériques ou cylindriques 
et des plans mobiles qui permettent un alignement 
parfait des différents éléments les uns par rapport 
aux autres malgré les imperfections inévitables de la 
construction mécanique, même de haute précision. 

Les figures 7 et 8 montrent le manomètre cons- 
truit sur ces principes. 


Connaissance du diamètre efficace du piston. 


à: 


pression au piston. Le jeu étant très faible, cet écou- 
lement est très réduit (de l’ordre de 2 ou 3 emÿ/h 
“sous 10 000 kg/cm?) cet écoulement laminaire tend 
à entraîner le piston, l’adhérence de la couche d’huile 
“étant la même sur les parois du piston et du cylindre 
“si les états de surface sont identiques ainsi que la 
nature des matériaux. L’effort sur le piston ne sera 
donc pas égal à la pression multipliée par sa surface, 
mais à la pression multipliée par une surface efficace 
mesurée par le diamètre moyen DI (fig. 4) du cylindre 
let du piston, ce diamètre passant par le centre de la 
- pellicule d'écoulement laminaire [12], [19], [291]. 
: Pour les mesures précises de pression, une table, 
calculée d’après les déformations élastiques du 
| dispositif et les jeux en résultant, donne les correc- 
tions de poids en fonction de la pression. 

Sous 10 000 kg/cm? avec un piston de 2,520 mm 
et cylindre d'acier, les déformations élastiques 
atteignent 8/rooo€ de millimètre avec une incer- 
 titude sur la valeur exacte de cette déformation 
de 1/1000 de millimètre, avec piston et cylindre de 
. carbure, cette déformation est réduite à 3/r1000° de 
. millimètre avec incertitude de moins de 5/10 000€ de 
millimètre. Dans le premier cas la connaissance du 
. diamètre efficace est assurée à + r/ro00€ de milli- 
mètre près soit 1 /2 5oo€, dans le second cas le dia- 
mètre est connu à chaque pression à moins 
de r/5 000€ près. 

Avec un piston de surface double la connaissance 
_ du diamètre pourrait être assurée à moins de 
1 /10 000€ près mais le dispositif de balance devrait 


- 


; 


être prévu pour tonne, et l'appareil serait 
_ beaucoup plus encombrant. 
_ Fluide transmetteur de pression. — Pour réduire 


le plus possible la perte du fluide transmetteur de 
pression par écoulement laminaire entre le piston et 
le cylindre, on est conduit à utiliser un fluide de grande 
viscosité [huile de ricin, huiles de silicone (?), etc.]. 
Cette viscosité, qui croît avec la pression, doit néan- 
moins conserver une valeur telle qu'elle permette 
un équilibrage rapide du manomètre sous la plus 
“haute pression d'emploi. 

Mais le fluide qui convient pour le piston est alors 
trop visqueux pour assurer la transmission de la 
pression à travers les tuyauteries de liaison du 
manomètre. Cette transmission doit être assurée 
par un fluide le moins visqueux possible permettant 
l’équilibrage rapide des pressions entre les enceintes. 

On emploie des combinaisons telles que : pétrole- 
huile de ricin ou alcool-huile de silicone, le pétrole 
ou l'alcool assurant la transmission de la pression, 
et les huiles l'étanchéité du piston sans qu'il y ait 
miscibilité entre les deux fluides, dont l’un est à la 


(?) Huile de silicone de viscosité égale à 30 000 centi- 


_ stokes à 15°. 
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fois plus léger et insoluble dans l’autre. pendant la 
durée des mesures pour la combinaison pétrole- 
huile de ricin par exemple. 


Fig. 8. 


Perfectionnements aux manomètres absolus à piston. 
-— Nous étudions actuellement un nouveau mano- 
mètre à piston libre avec équipage de carbure de 
tungstène qui doit permettre la mesure absolue des 
pressions jusqu’à 20 000 kg/cm°. 
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2. Dispositif de mesure électrique de la pres- 
sion, -— Les manomètres absolus ont l’inconvénient 
de présenter une légère fuite du fluide transmettant 
la pression : ceci peut présenter un grave inconvé- 
nient par exemple pour des recherches sur les change- 
ments d'état à faible variation de volume. 

Ce ne sont pas des appareils prévus pour rester 


Fig. 10. 


indéfiniment en circuit, leur montage nécessite le 
plus souvent l’interposition, sur la tuyauterie qui 
les raccorde, d’une vanne de sectionnement pouvant 
fonctionner sous 10 000 kg/cm?. Une telle vanne 
est un instrument encombrant et coûteux. 

Pour la plupart des travaux il est nécessaire d’avoir 


un instrument de mesure secondaire des pressions, 


étalonné au moyen d’un manomètre absolu, d’un 
emploi plus commode, pouvant rester indéfiniment 
en service et capable d’une plus grande sensibilité. 

C’est dans ce but que nous avons réalisé un dispo- 
sitif manométrique électrique permettant, suivant 
les montages, et en conjugaison avec un manomètre 
absolu, de satisfaire aux nécessités des recherches 


de laboratoire ou d’assurer la mesure continue avec. 


enregistrement éventuel des pressions (°). 

Nous tenons à rappeler que dès 1912 Bridgman 
a réalisé de tels dispositifs, et a montré par la suite 
que la variation de résistance de la manganine, à 


température constante, était pratiquement linéaire 
en fonction de la pression pour un intervalle de . 


pression d’une dizaine de tonnes par centimètre 
carré jusqu’à au moins 30 t/cm? (*) [19], [42], [48], 


[49] de nombreuses autres réalisations ont été. 


effectuées sur ce principe [39] à [50]. 
Nous avons nous mêmes utilisé depuis longtemps 


des manomètres à manganine [51]. Nous avons . 


récemment réalisé deux ensembles manométriques 
à lecture directe comportant d’une part une chambre 
manométrique contenant la résistance de mesure 
et une résistance de comparaison, et d’autre ‘part 
tout le dispositif d'alimentation et de mesure élec- 
trique, la pression étant lue directement et de façon 
continue sur un cadran, l’opérateur n’ayant à effec- 
tuer que le branchement de l’appareil et la vérifi- 
cation de son réglage au moyen des dispositifs 
qu'il comporte. 

Les deux modèles construits (fig. 9 et 10) sont 
basés sur la mesure du déséquilibrage d’un pont de 
Wheaststone dont une des branches est constituée 
par la résistance manométrique. 

La variation de résistance est de l’ordre de 
2,5 pour 1000 par 1000 kg/em?. Pour une résistance 
de 1000 la variation sera d’environ 25 { sous 
10 000 kg /em?; si l’on veut connaître cette variation 
à moins de-1 /1000€ près il est nécessaire que la résis- 
tance de la bobine n’ait pas subi de variation parasite 
supérieure à 0,02 {, et il faut mesurer ces 25 {2 avec 
au moins cette précision. 

On stabilise les résistances de la façon habituelle 
en les soumettant en particulier plusieurs fois et 
pendant plusieurs heures à une pression supérieure 
à leur pression maximum d'emploi : 15 000 kg/em® 
pour 10 000 kg /em? de service ou 20 000 kg pour 
15 000 kg de service. 

Ces appareils ne présentent pas d’ hystérésis 
appréciable lorsque les résistances ont été convena- 
blement stabilisées. 

Les résistances sont disposées de telle sorte qu’elles 
se trouvent à la même température deux à deux 
pour éliminer l'influence de ce facteur dans les 
mesures. 

Le pont doit être parfaitement équilibré, à cet 
effet, pour permettre de compenser les très faibles 
écarts de valeur des résistances après stabilisation, 


(5) Antérieurement dès 1932 nous avions mis au point. 


la construction de manomètres à tube élastique pour pressions 


jusqu’à 12 000 kg/em?, Ces appareils sont simples et robustes. 


mais ils ont les inconvénients des dispositifs basés sur l’élas- 
ticité d’un ressort (ici le tube déformable) qui présente de 
l’hystérésis et dont les propriétés peuvent varier avec le 
temps. 


(*) Composition de la manganine : Cu, 84 pour 1003; Ni, 


1 pour 100; Mn, 12 pour 100. 


S jonctions sont effectuées au moyen de résistances 
“de très faible valeur montées en potentiomètre 
“pour permettre un réglage rigoureux [51]. 

L’étalonnage des variations de résistance est fait 

au manomètre absolu. 

1 Le premier montage (fig. 9), est alimenté en courant 
alternatif permettant une amplification électronique 
aisée du courant dans la branche galvanométrique 
“du pont, le courant est finalement redressé et mesuré 
par un milliampèremètre gradué en kilogrammes 
par centimètre carré. (Un dispositif permet de régler 
amplification qui peut varier lors d’un changement 
lde lampe par exemple). 

_ Pour le contrôle de la justesse des indications, 
des résistances étalonnées, correspondant à une 
variation de la pression mesurée au manomètre 
absolu, peuvent être introduites dans le circuit de 
la résistance manométrique, un réglage de sensi- 
bilité du milliampèremètre permet d’amener son 
aiguille sur la valeur de la pression correspondant 
à ces résistances. L’étalonnage de l’appareil est donc 
ainsi constamment vérifiable et réglable sans qu’il 
soit besoin de recourir au manomètre absolu. 

Le second dispositif réalisé est alimenté en courant 
redressé à tension stabilisée. On élimine ainsi les 
inconvénients des selfs et des capacités des circuits 
et l'influence des perturbations parasites extérieures 
sur les circuits d'amplification électronique‘(fig. 10). 

La précision de ces appareils est de 1 pour 100. 

Pour la mesure des pressions avec une très grande 
sensibilité, tout l’ensemble du montage est le même 
mais le milliampèremètre est remplacé par un galva- 
nomètre extérieur dont la sensibilité détermine 
celle de la mesure. Par exemple avec des résistances 
de 1000 { sur toutes les branches du pont et un galva- 
nomèêtre de 1000 , sensible à 10 ‘ A sur échelle lumi- 
neuse, l'alimentation étant assurée sous 4o V. On 
observe sous une pression de jo ooo kg/cm? un 
déplacement du spot de 5 mm pour une variation 
de pression de 100g/em?. Des précautions sont 
nécessaires dans le montage pour éliminer l'influence 
des courants vagabonds, des couples thermo- 
électriques, etc. et leur annulation par des dispositifs 
micropotentiométriques appropriés. 

: L’étalonnage de l’élongation du galvanomètre 
en kilogrammes par centimètre carré se fait en intro- 
duisant dans le circuit manométrique une résistance 
étalonnée (1 /100€ d’ohm par exemple) corresponsant 
dans l’exemple ci-dessus à une variation de pression 
de 4 kg/cm? et une élongation de 200 mm du spot 
cette élongation pouvant être ajustée exactement 
à cette valeur en réglant la tension d’alimentation 
du pont, pour faciliter la lecture des élongations 
directement en kilogrammes par centimètre carré. 

La figure 11 donne le schéma électrique AtUAES 
de ces appareils. 

L'alimentation est assurée sur secteur par le 
transformateur T. Un stabilisateur de tension ST, 
avec ou sans redressement suivant le type d'appareil, 
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assure la constance de la tension de fonctionnement 
du pont. 

P, et P;, potentiomètres d’équilibrage; RD, ampli- 
fication et redressement en cas de fonctionnement 
du pont sur courant alternatif; 

RE, résistances d’équilibrage; RM, résistance 
manométrique sous pression; RM, résistance de 
comparaison; À, réglage du ciruit de mesure; 
S, dispositif de sécurité; R;,, R;, résistances de 
réglage et de vérification d'étalonnage. 

Pour les hautes sensiblités, et si l’on désire appli- 
quer une méthode de zéro, on introduit en B (fig. 11), 
en série dans le circuit d’équilibrage, une boîte de 


résistances stabilisées de faibles valeurs parfaitement 
étalonnées, et munie de POULE TEURS à très bons 
contacts (2 X10@—r10X1Q—+roXo,1 70 X 0,01 
On peut ainsi connaître la valeur de la variation 
résistance de la bobine manométrique et se reporter 
à la courbe d’étalonnage de cette bobine. Toutes 
les connections doivent être de préférence soudées. 
Pour assurer la liaison des appareils entre eux 
nous avons réalisé des . tuyauteries de 2 x 18, 
et3 x 2 mm de diamètre, éprouvées sous 1/4000kg /em: 
et permettant des liaisons sans raccordements: a 
plus de 3 m de longueur. 


Nous tenons à exprimer notre reconnaissance à 
M. le Professeur Michel Machebœuf, décédé pendant 
l'impression de ce mémoire, pour le large accueil 
qu’il nous a réservé dans son laboratoire de Chimie 
biologique à l’Institut Pasteur de Paris où l’un de 


nous poursuit d’autres travaux, et où nous avons pu 


procéder à la mise au point des appareils décrits. 
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